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Pada penelitian ini telah dilakukan sintesis katalis Mg1-xCuxFOH dengan 
variasi x = 0,025; 0,050; 0,075; 0,100; dan 0,150 mol melalui metode sol-gel. 
Katalis dikarakterisasi struktur kristalnya dengan difraksi sinar-X (XRD), 
ditentukan keasamannya dengan metode adsorpsi piridin-FTIR, dan diukur luas 
permukaannya (SBET) dengan metode adsorpsi-desorpsi N2. Hasil karakterisasi 
XRD dan FTIR menunjukkan bahwa katalis Mg1-xCuxFOH memiliki struktur 
seperti MgF2 dengan kestabilan termal 350°C. Hasil karakterisasi XRD 
menunjukkan adanya fasa CuO pada katalis dengan x = 0,100 dan 0,150. Luas 
permukaan dan keasaman katalis Mg1-xCuxFOH meningkat dengan adanya doping 
Cu. Aktivitas katalis Mg1-xCuxFOH diuji pada reaksi trimetilhidrokuinon (TMHQ) 
dan isofitol. Produk dan sisa reaktan dianalisis dengan high-performance liquid 
chromatography (HPLC). Hasil analisis menunjukkan bahwa aktivitas, yield dan 
selektivitas benzofuran optimum dicapai oleh katalis Mg0,975Cu0,025FOH dengan 
nilai masing-masing sebesar 78,8; 58,1 dan 73,8%. Konversi TMHQ dari katalis 
Mg1-xCuxFOH meningkat dengan adanya doping Cu. 
 
Kata kunci: Katalis heterogen, MgF2 terhidroksilasi, MgFOH terdoping Cu, 
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A series of Cu doped hidroxylated magnesium fluoride, Mg1-xCuxFOH, with 
x = 0,025; 0,050; 0,075; 0,100 and 0,150 mol has been synthesized by sol-gel 
method. The crystal structure of catalysts was characterized by X-ray diffraction 
(XRD). The acidity was determined by adsorption-desorption of pyridine followed 
by FTIR. The surface area (SBET) was measured by adsorption-desorption of N2. 
The XRD and FTIR results showed that the crystal structure of Mg1-xCuxFOH 
catalysts is similar to MgF2 structure with thermal stability up to 350° C. XRD 
characterization results showed the presence of CuO phase on the Mg1-xCuxFOH 
catalyst with x = 0.100 and 0.150 mol. The Cu doping increased the surface area 
and the acidity of Mg1-xCuxFOH catalysts. The activity of Mg1-xCuxFOH catalysts 
was tested on the reaction of trimethylhydroquinone (TMHQ) and isofitol. The 
products and the remaining reactants were analyzed by high performance liquid 
chromatography (HPLC). The optimum activity, benzofuran yield and selectivity 
were achieved by Mg0.975Cu0.025FOH with the THMQ convertion, benzofuran yield 
and selectivity were 78.8, 58.1 and 73.8% respectively. The Cu doping increased 
TMHQ convertion of Mg1-xCuxFOH catalysts. 
 
Keywords: Heterogeneous catalyst, hidroxylated MgF2, Cu-doped MgFOH, 
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1.1. Latar Belakang 
Katalis adalah zat yang digunakan untuk mempercepat laju reaksi tetapi 
tidak dikonsumsi di dalam reaksi tersebut. Katalis dapat mempercepat laju reaksi 
dengan cara menyediakan jalur reaksi baru dengan energi aktivasi yang lebih 
rendah (Atkins dkk., 2009). Katalis telah lama digunakan pada reaksi industri. 
Penggunaan katalis telah dikenal pada abad ke-17. Kini katalis digunakan pada 
reaksi di berbagai industri (Lloyd, 2011). Penggunaan katalis bertujuan untuk 
meningkatkan efisiensi reaksi. Selain meningkatkan laju reaksi, penggunaan katalis 
dapat meningkatkan konversi, selektivitas terhadap produk, serta membuat reaksi 
dapat berlangsung pada kondisi yang lebih mudah dicapai (Busca, 2014). 
Katalis dapat berupa katalis homogen atau katalis heterogen. Katalis 
homogen adalah katalis yang berada pada fasa yang sama dengan fasa reaktan. Zat 
yang dapat digunakan sebagai katalis homogen antara lain adalah HCl, H2SO4, 
kompleks logam, ion logam, kompleks organologam dan enzim 
(Moulijn dkk., 1993). Katalis homogen memiliki aktivitas dan selektivitas tinggi. 
Selain itu, katalis homogen juga lebih memudahkan transfer panas pada campuran 
reaktan (Atkins dkk., 2009). Namun katalis homogen memiliki beberapa 
kekurangan. Katalis homogen sulit dipisahkan karena berada pada fasa yang sama 
dengan produk. Proses pemisahan katalis homogen menimbulkan banyak limbah 
kimia yang mengakibatkan proses reaksi secara keseluruhan menjadi kurang ramah 
lingkungan (Benaglia, 2009). Katalis homogen sering bersifat korosif. Akibatnya 
dibutuhkan reaktor dengan bahan antikorosi yang harganya lebih mahal. Katalis 
homogen juga sulit diregenerasi, sehingga tidak dapat digunakan secara berulang 
(Wilson dan Lee, 2013). Berbagai kekurangan tersebut mendorong penggunaan 
katalis homogen untuk beralih ke penggunaan katalis heterogen. 
Katalis heterogen adalah katalis yang berada pada fasa yang berbeda dengan 
fasa reaktan. Katalis heterogen umumnya berupa padatan. Katalis heterogen 
memiliki beberapa kelebihan. Proses pemisahan katalis heterogen dari produk 
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reaksi dapat dilakukan dengan lebih mudah daripada pemisahan katalis homogen. 
Proses pemisahan yang lebih mudah membuat reaksi dengan katalis heterogen 
menjadi lebih murah dan lebih ramah lingkungan. Katalis heterogen memiliki 
kestabilan termal yang tinggi (Atkins dkk., 2009). Katalis heterogen lebih tidak 
korosif, sehingga tidak membutuhkan penggunaan reaktor berbahan khusus. Katalis 
heterogen juga lebih mudah diregenerasi. Hal ini memungkinkan katalis heterogen 
untuk digunakan secara berulang, sehingga dapat menekan biaya reaksi (Wilson 
dan Lee, 2013). Berbagai kelebihan tersebut membuat katalis heterogen banyak 
digunakan di berbagai industri. Hampir 85% reaksi di industri kini telah 
menggunakan katalis heterogen (Busca, 2014). 
Reaksi trimetilhidrokuinon (TMHQ) dengan isofitol adalah salah satu reaksi 
yang menggunakan katalis. Reaksi ini menghasilkan 2 produk dominan yaitu 
α-tokoferol dan benzofuran (Wang dan Xu, 2004). Senyawa α-tokoferol termasuk 
dalam golongan vitamin E yang merupakan nutrisi mikro penting bagi manusia dan 
hewan karena berfungsi untuk menjaga kestabilan membran sel (Finkelshtein dkk., 
2016). Sementara itu, produk yang lain yaitu benzofuran yang merupakan senyawa 
heterosiklik gabungan antara cincin benzena dengan cincin furan adalah struktur 
yang banyak ditemukan dalam berbagai senyawa organik alami (Sun dkk., 2014). 
Benzofuran dapat digunakan untuk menghasilkan berbagai senyawa turunan 
benzofuran yang telah dikenal memiliki banyak kegunaan. Senyawa turunan 
benzofuran dapat digunakan sebagai sensor fluoroscent, oksidan, antioksidan 
(Ameri dkk., 2015), zat anti kanker (El-Karim dkk., 2015), anti jamur dan mikroba 
(Liu dkk., 2011), serta penghambat masuknya virus ke dalam sel (Xie dkk., 2014). 
Beberapa jenis katalis heterogen telah digunakan pada reaksi TMHQ dan 
isofitol. Wang dan Xu (2004) menggunakan katalis Nafion/SiO2 yang hasilnya 
adalah diperoleh aktivitas dan selektivitas tinggi terhadap α-tokoferol, tetapi katalis 
menunjukkan penurunan aktivitas yang signifikan saat digunakan kembali. Bonrath 
dkk. (2007) menggunakan katalis dari senyawa triflat logam tanah jarang. Namun 
penggunaan logam tanah jarang yang sulit didapatkan membuat proses sintesis 
katalis menjadi mahal. Selanjutnya Xing dkk. (2009) melaporkan penggunaan 
sulfonic acid-ionic liquid, tetapi penggunaan katalis ini membutuhkan kondisi 
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superkritik. Katalis lain yang telah digunakan pada reaksi TMHQ dan isofitol 
adalah ZnCl2 seperti yang telah dilaporkan oleh Gömöry dkk. (2011).  
Menurut Schager dan Bonrath (2000) reaksi TMHQ dengan isofitol 
mengikuti mekanisme reaksi Friedel-Crafts yang dapat berlangsung dengan katalis 
asam. Oleh karena itu, keasaman menjadi faktor penting dalam penentuan katalis 
yang tepat bagi reaksi ini. Keasaman katalis dapat berasal dari sisi asam Lewis, sisi 
asam Brønsted, atau kombinasi dari sisi asam Lewis dan Brønsted. Coman dkk. 
(2008) telah melaporkan penggunaan katalis AlF3 terhidroksilasi pada reaksi 
TMHQ dan isofitol yang hasilnya menunjukkan bahwa selektivitas α-tokoferol 
dipengaruhi oleh kekuatan asam serta kombinasi sisi asam Lewis dan Brønsted pada 
katalis. 
 
1.2. Rumusan Masalah  
Katalis berbasis MgF2 telah digunakan pada reaksi TMHQ dan isofitol 
(Candu dkk., 2011; Setyawati, 2010; Indrayanah, 2011). Kekuatan asam dan 
kombinasi asam Lewis/Brønsted merupakan faktor yang berpengaruh pada reaksi 
tersebut, terutama pada selektivitas produknya. Katalis berbasis MgF2 yang telah 
digunakan umumnya memiliki selektivitas tinggi terhadap α-tokoferol, sedangkan 
katalis yang memiliki selektivitas tinggi terhadap benzofuran belum banyak 
dilaporkan. Menurut Kemnitz dkk. (2011) MgF2 hanya memiliki sisi asam Lewis 
dengan kekuatan sedang. Adapun pembentukan benzofuran membutuhkan 
keasaman Lewis dan Brønsted yang tinggi. Oleh karena itu, perlu dilakukan 
peningkatan keasaman Lewis dan penambahan sisi asam Brønsted agar katalis 
MgF2 bersifat aktif dan selektif terhadap benzofuran.  
 
1.3. Tujuan Penelitian 
Penelitian ini bertujuan untuk mendapatkan katalis heterogen yang 
mempunyai keasaman padatan kombinasi asam Lewis dan Brønsted dengan rumus 
umum Mg1-xCuxFOH yang memiliki aktivitas yang tinggi dalam reaksi TMHQ 




1.4. Manfaat Penelitian 
Penelitian ini diharapkan dapat menambah pengetahuan mengenai katalis 
yang memiliki kombinasi sisi asam Lewis dan Brønsted. Selain itu, katalis 
heterogen yang dihasilkan diharapkan dapat mengurangi tingkat pencemaran 




TINJAUAN PUSTAKA DAN DASAR TEORI 
 
2.1. Katalis 
Katalis adalah zat yang dapat mempercepat reaksi kimia tetapi tidak 
dikonsumsi di dalam reaksi tersebut (Atkins dkk., 2009). Katalis terlibat dalam 
reaksi, tetapi akan diperoleh kembali di akhir reaksi. Katalis banyak digunakan 
dalam industri bahan kimia, misalnya pada produksi asam sulfat, amonia, dan 
pengolahan minyak bumi. Diperkirakan 85-90% produk kimia dihasilkan melalui 
reaksi dengan bantuan katalis. Katalis juga digunakan dalam berbagai proses lain 
terutama untuk menciptakan proses yang lebih ramah lingkungan, misalnya 
penggunaan konverter katalitik pada kendaraan. 
Katalis meningkatkan laju reaksi dengan menyediakan jalur reaksi baru 
dengan energi aktivasi yang lebih rendah. Profil reaksi yang menunjukkan 
perbandingan antara energi aktivasi reaksi tanpa katalis dengan energi aktivasi 
reaksi dengan katalis dapat dilihat pada Gambar 2.1. Katalis tidak mempengaruhi 
konstanta kesetimbangan maupun perubahan energi bebas dalam reaksi. Katalis 
hanya mempengaruhi kinetika reaksi, bukan termodinamika reaksi 
(Niemantsverdriet dan Schlögl, 2013). Dengan demikian, katalis tidak akan 
mengubah nilai kesetimbangan suatu reaksi. Katalis juga tidak dapat membuat 
reaksi yang tidak spontan berubah menjadi spontan. 
Katalis yang baik memiliki beberapa parameter. Menurut Misono (2013) 
ada 3 parameter penting yang harus diperhatikan dalam penentuan kualitas katalis, 
yaitu: (1) aktivitas, (2) selektivitas, dan (3) daya tahan. Aktivitas adalah 
kemampuan katalis untuk mengubah reaktan menjadi produk. Jika suatu reaksi 
hanya berjalan lambat atau bahkan tidak terjadi sama sekali tetapi dapat terjadi 
dengan adanya katalis, maka katalis tersebut dikatakan aktif. Aktivitas katalis dapat 









dengan f adalah TOF, v adalah laju reaksi, dan [Q] adalah konsentrasi katalis. 
Katalis dengan TOF yang tinggi dikatakan memiliki aktivitas yang tinggi karena 
artinya katalis dapat memberikan perubahan laju reaksi yang besar meskipun hanya 
dalam konsentrasi yang kecil. 
 
 
Gambar 2.1 Profil (a) reaksi tanpa katalis dan (b) reaksi dengan katalis 
(Housecroft dan Sharpe, 2012) 
 
Parameter kedua yang menentukan kualitas katalis adalah selektivitas. 
Selektivitas adalah kemampuan katalis mengarahkan reaksi ke arah pembentukan 
suatu produk tertentu. Suatu reaksi umumnya dapat menghasilkan beberapa 
kemungkinan produk. Penggunaan katalis yang baik dapat membuat reaksi 
menghasilkan lebih banyak produk yang diharapkan dengan sesedikit mungkin 
produk samping (Atkins dkk., 2009). Penggunaan katalis dengan selektivitas yang 
tinggi sangat membantu dalam suatu reaksi terutama jika produk yang diharapkan 
secara termodinamika lebih sulit terbentuk daripada produk samping (Busca, 2014).  
Parameter ketiga yang menentukan kualitas katalis adalah daya tahan. Daya 
tahan menunjukkan seberapa lama katalis dapat digunakan dalam reaksi. Meskipun 
katalis tidak dikonsumsi selama reaksi, tetapi katalis tetap mengalami perubahan 
selama penggunaannya. Perubahan yang terjadi semakin besar seiring dengan 
semakin lamanya pemakaian katalis. Perubahan tersebut mengakibatkan penurunan 
7 
 
aktivitas katalis. Katalis yang digunakan suatu saat harus diganti dengan katalis 
yang baru ketika penurunan aktivitas yang terjadi sudah tidak dapat ditoleransi. 
Katalis dengan daya tahan tinggi sangat diharapkan, terutama jika katalis dibuat 
dengan proses atau unsur penyusun yang mahal (Misono, 2013).  
Katalis dapat digolongkan berdasarkan fasanya menjadi katalis homogen 
dan katalis heterogen. Katalis homogen adalah katalis yang fasanya sama dengan 
fasa reaktan, sedangkan katalis heterogen adalah katalis yang fasanya berbeda 
dengan fasa reaktan (Atkins dkk., 2009). Katalis dapat dibuat dari berbagi jenis 
material, sehingga dapat pula digolongkan berdasarkan material penyusunnya. 
Berdasarkan material penyusunnya, katalis dapat digolongkan menjadi katalis 
logam, logam oksida, unsur khas, senyawa koordinasi, dan biokatalis 
(Misono, 2013). 
 
2.1.1. Katalis Homogen 
Katalis homogen adalah katalis yang berada pada fasa yang sama dengan 
reaktan. Katalis homogen umumnya berupa cairan. Senyawa yang dapat digunakan 
sebagai katalis homogen antara lain adalah senyawa dari golongan asam basa 
Brønsted maupun Lewis, komplek logam dan organologam, ion logam, senyawa 
organik serta enzim (Moulijn dkk., 1993). Katalis homogen telah digunakan pada 
berbagai reaksi. Misalnya penggunaan katalis homogen RhCl(PPh3)3 (katalis 
Wilkinson) pada hidrogenasi alkena, komplek cis-[Rh(CO)2I2] pada sintesis asam 
asetat, dan HCo(CO)3 pada hidroformilasi (Housecroft dan Sharpe, 2012). 
Katalis homogen memiliki beberapa kelebihan. Katalis homogen memiliki 
selektivitas yang tinggi terhadap produk yang diinginkan. Katalis homogen juga 
memiliki aktivitas yang tinggi. Molekul katalis homogen dapat larut dalam 
campuran reaktan, sehingga setiap sisi aktif katalis dapat dijangkau oleh reaktan. 
Katalis homogen lebih mudah mentransfer panas daripada katalis heterogen. 
Karena itu, katalis homogen lebih banyak digunakan untuk reaksi eksoterm pada 
industri berskala besar (Atkins dkk., 2009). Namun penggunaan katalis homogen 
juga memiliki beberapa kekurangan. 
Kekurangan katalis homogen antara lain adalah diperlukannya proses 
pemisahan dari campuran reaksi. Hal ini tidak menguntungkan dalam proses 
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industri karena proses pemisahan ini mengakibatkan adanya tambahan biaya, 
sehingga akan mengurangi nilai ekonomis proses tersebut. Katalis homogen 
umumnya bersifat korosif, sehingga membutuhkan reaktor dengan desain khusus. 
Katalis homogen umumnya juga berbahaya bagi lingkungan. Akibatnya, limbah 
katalis membutuhkan pengolahan sebelum dibuang agar tidak mencemari 
lingkungan. Katalis homogen tidak dapat digunakan pada reaktor flow, padahal 
jenis reaktor tersebut lebih ekonomis untuk digunakan pada proses industri 
(Benaglia, 2009). Akibat berbagai kekurangan tersebut, penggunaan katalis 
homogen pada berbagai proses industri mulai digantikan dengan penggunaan 
katalis heterogen. 
 
2.1.2. Katalis Heterogen 
Katalis heterogen adalah katalis yang berada pada fasa yang berbeda dengan 
reaktan. Katalis heterogen umumnya berupa padatan. Katalis heterogen dapat 
terdiri dari beberapa komponen meliputi komponen utama, promotor, dan 
pendukung. Komponen utama adalah sisi aktif dari katalis yang berperan langsung 
dalam katalisis. Promotor adalah komponen yang meningkatkan kinerja dari 
komponen utama. Pendukung adalah komponen yang digunakan untuk 
mendispersikan komponen utama maupun promotor (Misono, 2013). 
Katalis heterogen memiliki beberapa kelebihan dibandingkan katalis 
homogen. Katalis heterogen berada pada fasa yang berbeda dengan reaktan, 
sehingga proses pemisahannya lebih mudah daripada pemisahan katalis homogen. 
Katalis heterogen dapat bertahan pada suhu yang lebih tinggi daripada katalis 
homogen. Hal ini membuat katalis heterogen dapat diaplikasikan pada rentang suhu 
operasi yang lebih lebar. Reaksi dengan katalis heterogen yang dilakukan pada suhu 
yang lebih tinggi sering menghasilkan produk yang lebih banyak daripada reaksi 
dengan katalis homogen yang dilakukan pada suhu yang lebih rendah 
(Atkins dkk., 2009). Katalis heterogen juga lebih ramah lingkungan serta lebih 
mudah diregenerasi. Kemudahan dalam proses regenerasi membuat katalis 
heterogen dapat digunakan berulang kali, sehingga dapat mengurangi biaya reaksi 
serta limbah katalis (Benaglia, 2009). 
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Reaksi pada katalis heterogen terjadi melalui beberapa tahap. Menurut 
Ertl dkk. (2008), tahap tersebut meliputi: 
1. Difusi reaktan melewati daerah batas di sekeliling partikel katalis 
2. Difusi reaktan di dalam pori-pori partikel katalis menuju sisi aktif 
katalis 
3. Adsorpsi reaktan pada sisi aktif katalis 
4. Reaksi di sisi aktif katalis 
5. Desorpsi produk dari sisi aktif katalis 
6. Difusi produk di dalam pori-pori katalis menuju ke luar partikel katalis 
7. Difusi produk ke luar partikel katalis melewati daerah batas 
Tahap-tahap tersebut diilustrasikan pada Gambar 2.2. 
 
 
Gambar 2.2 Tahap-tahap reaksi pada katalis heterogen (Fonds der Chemischen 
Industrie, 1996) 
 
Katalis heterogen dapat disintesis melalui berbagai metode. Busca (2014) 
menggolongkan metode sintesis katalis heterogen menjadi dua kelompok, yaitu 
metode kering dan metode basah. Metode sintesis yang termasuk dalam metode 
kering antara lain adalah dekomposisi termal, solid-state wetting, dan solid-state 
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ion exchange. Metode sintesis yang termasuk dalam metode basah antara lain 
adalah pengendapan, sol-gel, solvotermal, impregnasi, adsorpsi, pertukaran ion, 
dan grafting. Dari berbagai metode tersebut, metode sol-gel sesuai untuk digunakan 
dalam sintesis katalis karena memiliki beberapa kelebihan yang salah satunya 
adalah dapat menghasilkan material dengan porositas yang tinggi. 
 
2.2. Keasaman Katalis 
Keasaman katalis merupakan faktor yang penting pada beberapa reaksi. 
Keasaman katalis dapat berasal dari sisi asam Lewis atau sisi asam Brønsted. 
 
2.2.1. Asam Basa Lewis 
Konsep asam basa Lewis mendefinisikan spesi sebagai asam atau basa 
berdasarkan kemampuan menerima atau menerima pasangan elektron. Asam Lewis 
adalah spesi yang dapat menerima pasangan elektron, sedangkan basa Lewis adalah 
spesi yang dapat memberikan pasangan elektron. Spesi yang dimaksud dapat 
berupa atom, ion, atau molekul. Konsep asam Lewis memiliki penerapan yang lebih 
luas daripada konsep asam Brønsted. Konsep asam Lewis dapat mencakup berbagai 
spesi, tidak hanya terbatas pada spesi yang memiliki atom H atau spesi yang berada 
dalam pelarut air. Contoh reaksi asam basa Lewis adalah reaksi antara BF3 dan NH3. 
Pada reaksi ini BF3 berperan sebagai asam Lewis, sedangkan NH3 yang 
mendonorkan pasangan elektronnya berperan sebagai basa Lewis 
(Petrucci dkk., 2010). Contoh lainnya adalah reaksi antara boron triklorida dengan 
dietil eter di mana boron triklorida berperan sebagai asam Lewis, sedangkan dietil 
eter berperan sebagai basa Lewis (Tro, 2013). 
Spesi yang dapat berperan sebagai asam Lewis adalah berbagai spesi yang 
memiliki orbital kosong yang dapat digunakan untuk menerima pasangan elektron. 
Contoh dari asam Lewis antara lain adalah kation seperti Al3+, Fe3+ dan Mg2+ serta 
berbagai senyawa yang atom pusatnya masih memiliki orbital kosong seperti BF3 
dan AlCl3. Spesi yang dapat berperan sebagai basa Lewis adalah spesi yang 
memiliki pasangan elektron bebas. Contoh basa Lewis antara lain adalah anion 
seperti F-, Cl- dan O2- serta berbagai senyawa yang memiliki pasangan elektron 




2.2.2. Asam Basa Brønsted 
Konsep asam basa Brønsted mendefinisikan asam basa berdasarkan transfer 
ion H+. Karena ion H+ hanya berupa proton, maka konsep asam basa Brønsted juga 
sering disebut sebagai konsep asam basa berdasarkan transfer proton. Asam 
Brønsted adalah spesi yang dapat memberikan proton, sedangkan basa Brønsted 
adalah spesi yang dapat menerima proton. Konsep asam Brønsted memiliki 
cakupan yang lebih sempit daripada konsep asam Lewis. Konsep asam Brønsted 
hanya dapat diterapkan pada spesi yang memiliki atom H. Contoh asam Brønsted 
antara lain adalah HCl, HF, CH3COOH, HNO3 dan H2SO4. Contoh basa Brønsted 
antara lain adalah H2O dan NH3. 
Berdasarkan definisi asam basa Brønsted, asam dan basa selalu terjadi 
secara bersamaan dalam reaksi asam basa. Reaksi asam basa Brønsted akan 
menghasilkan asam basa baru yang disebut asam konjugasi dan basa konjugasi. 
Asam yang telah memberikan proton berubah menjadi basa konjugasi, sedangkan 
basa yang telah menerima proton berubah menjadi asam konjugasi (Tro, 2013). 
Contohnya adalah reaksi asam basa antara HCl dan H2O yang menghasilkan produk 
Cl- dan H3O
+. Pada reaksi ini HCl dan Cl- merupakan pasangan asam dan basa 
konjugasi, sedangkan H2O dan H3O
+ merupakan pasangan basa dan asam 
konjugasi. 
 
2.2.3. Keasaman pada Katalis Heterogen 
Konsep asam basa Lewis dan Brønsted dapat diterapkan pada padatan. 
Padatan asam adalah padatan yang dapat mendonorkan proton atau menerima 
pasangan elektron. Sisi yang berperan sebagai asam melalui penerimaan pasangan 
elektron disebut sisi asam Lewis, sedangkan sisi yang berperan sebagai asam 
melalui donor proton disebut sisi asam Brønsted. Contoh material yang merupakan 
padatan asam meliputi banyak senyawa dari berbagai golongan antara lain adalah 
lempung alami kaolin, bentonit, attapulgit dan montmorillonite; zeolit X, Y, A dan 
H-ZSM; asam H2SO4, H3PO4 atau CH3(COOH) berpendukung silika atau alumina; 
logam oksida ZnO, CdO, Al2O3, CeO2 dan ThO2; serta logam sulfida CdS dan ZnS. 
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Penggunaan padatan asam sebagai katalis heterogen telah dilakukan pada berbagai 
reaksi untuk menggantikan katalis asam homogen.    
Jumlah sisi asam pada padatan dinyatakan dalam mmol sisi asam per satuan 
berat atau luas area dari padatan tersebut. Besaran ini disebut sebagai keasaman. 
Keasaman padatan diukur berdasarkan jumlah basa yang dapat bereaksi dengan sisi 
asam (Tanabe dkk., 1990). 
Sisi asam Lewis pada padatan berasal dari atom logam di permukaan 
padatan yang berada pada kondisi tidak jenuh. Karena berada dalam kondisi tidak 
jenuh, atom logam tersebut memiliki orbital kosong yang dapat digunakan untuk 
menerima pasangan elektron (Hattori, 2014). Contoh reaksi yang menggunakan sisi 
asam Lewis antara lain adalah hidroaminasi selektif sikloheksena (Ng dkk., 2014), 
sintesis 1,1-diasetat (Rahmatpour dan Mohammadian, 2013), isomerisasi glukosa 
(Harris dkk., 2016) dan sintesis biodiesel (Chen dkk., 2014). 
Sisi asam Brønsted pada padatan dapat berasal dari asam berpendukung, 
gugus fungsi asam yang diikatkan pada permukaan padatan, atau gugus hidroksil 
asam. Asam berpendukung adalah bentuk yang paling sederhana dari sisi asam 
Brønsted pada padatan. Contohnya adalah H3PO4 dan HClO4 berpendukung silika. 
Contoh sisi asam Brønsted berupa gugus asam adalah gugus -CF2CF2SO3H pada 
resin Nafion. Gugus hidroksil di permukaan logam oksida juga dapat berperan 
sebagai sisi asam Brønsted. Contoh reaksi yang menggunakan sisi asam Brønsted 
antara lain adalah sintesis keton β-asetamido (Rafiee dkk., 2006), sintesis 
3,4-dihidropirimidinon, asetilasi karbohidrat (Kaur dkk., 2015), sintesis 
pirido[2,3-b]pirazin, sintesis kuinoksalin (Kumbhar dkk., 2012) dan dibenzoilasi 
bifenil (Poh dkk., 2006). 
 
2.2.4. Katalis Logam Fluorida Terhidroksilasi 
Keasaman pada katalis dapat berasal dari sisi asam Lewis atau Brønsted. 
Keasaman katalis dapat pula berasal dari kombinasi kedua sisi asam tersebut. 
Contoh katalis dengan keasaman yang berasal dari kombinasi sisi asam Lewis dan 
Brønsted adalah katalis logam fluorida terhidroksilasi.  
Katalis logam fluorida terhidroksilasi memiliki rumus umum MFn-x(OH)x. 
Katalis ini dapat disintesis melalui kombinasi metode sol-gel hidrolitik dan 
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fluorolitik. Katalis ini memiliki struktur berlapis dengan bagian dalam memiliki 
struktur murni MFn, sedangkan bagian permukaannya memiliki struktur yang telah 
terhidroksilasi (Candu dkk., 2011). Atom logam di permukaan katalis ini berperan 
sebagai sisi asam Lewis, sedangkan gugus hidroksil berperan sebagai sisi asam 
Brønsted (Célérier dan Richard, 2015). 
Katalis logam fluorida terhidroksilasi memiliki sifat yang menarik yaitu 
memiliki keasaman yang dapat diatur (Troncea dkk., 2011). Rasio sisi asam Lewis 
dan Brønsted dari katalis ini dapat diatur dengan menyesuaikan rasio HF dan air 
yang digunakan pada saat sintesis. Dengan kemampuan ini maka keasaman katalis 
logam fluorida terhidroksilasi dapat disesuaikan dengan keasaman yang dibutuhkan 
oleh suatu reaksi. 
Penggunaan katalis logam fluorida terhidroksilasi telah dilakukan pada 
beberapa reaksi. Frouri dkk. (2015) telah menggunakan katalis AlF3−x(OH)x pada 
reaksi asilasi 2-metilfuran dengan asam asetat anhidrat. Pada reaksi tersebut, katalis 
AlF3−x(OH)x menunjukkan aktivitas yang tinggi. Pada penelitian sebelumnya, 
Telleria dkk. (2013) berhasil menggunakan katalis MgF2 terhidroksilasi pada reaksi 
dehidrasi d-xilosa menjadi furfural, sementara Wuttke dkk. (2012) 
menggunakannya pada reaksi sakarisasi selulosa menjadi glukosa. Katalis MgF2 
terhidroksilasi juga telah digunakan oleh Troncea dkk., (2011) pada reaksi asetilasi 
gliserol.  
 
2.3. Reaksi Alkilasi Friedel-Crafts 
Reaksi alkilasi Friedel-Crafts adalah reaksi substitusi gugus alkil pada 
hidrokarbon aromatik. Reaksi ini ditemukan oleh Charles Friedel dan James Crafts 
pada tahun 1877. Kedua ilmuwan tersebut menemukan bahwa campuran antara 
benzena, alkil halida dan AlCl3 akan menghasilkan senyawa alkil benzena 
(Brown dan Poon, 2014). Persamaan umum reaksi alkilasi Friedel-Crafts dapat 
dilihat pada Gambar 2.3, sedangkan contoh mekanisme reaksi alkilasi Friedel-
Crafts pada benzena dengan alkil klorida dan katalis AlCl3 dapat dilihat pada 
Gambar 2.4. Mekanisme reaksi alkilasi Friedel-Crafts diawali dengan reaksi antara 
alkil halida dengan katalis yang menghasilkan senyawa dengan ion karbonium. 
Senyawa yang terbentuk ini kemudian bereaksi dengan elektron dari cincin 
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aromatik dan menghasilkan senyawa ion karbonium baru dengan muatan positif 
yang terdelokalisasi pada cincin aromatik. Selanjutnya senyawa intermediet 
tersebut akan melepaskan proton, sehingga diperoleh produk akhir berupa senyawa 
aromatik yang tersubstitusi gugus alkil (McMurry, 2015). 
 
 
Gambar 2.3 Persamaan umum reaksi alkilasi Friedel-Crafts (X = Cl, Br) 
 
 
Gambar 2.4 Mekanisme reaksi alkilasi Friedel-Crafts pada benzena dengan alkil 
klorida 
 
2.4. Reaksi Trimetilhidrokuinon (TMHQ) dengan Isofitol  
Reaksi trimetilhidrokuinon (TMHQ) dengan isofitol menghasilkan 
2 produk dominan, yaitu α-tokoferol dan benzofuran (Schager dan Bonrath, 2000). 
Senyawa α-tokoferol adalah salah satu senyawa dalam golongan vitamin E. Pada 
manusia dan hewan, α-tokoferol merupakan nutrisi mikro yang memiliki fungsi 
penting dalam menjaga kestabilan membran sel (Finkelshtein dkk., 2016). Selain 
itu, α-tokoferol memiliki kemampuan antioksidan, sehingga banyak dimanfaatkan 
dalam berbagai industri. Penggunaan α-tokoferol telah dilakukan pada industri 
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makanan, farmasi dan kosmetik (Gömöry dkk., 2011). Produk selanjutnya yang 
dapat diperoleh dari reaksi TMHQ dan isofitol adalah benzofuran. Benzofuran 
adalah senyawa heterosiklik yang merupakan gabungan dari cincin benzena dan 
furan. Struktur benzofuran banyak ditemukan pada berbagai senyawa organik alami 
(Sun dkk., 2014).  
Reaksi TMHQ dengan isofitol terjadi melalui 2 tahap reaksi, yaitu alkilasi 
Friedel-Crafts dan kondensasi. Reaksi ini dapat dibantu dengan katalis asam, baik 
yang berupa asam Lewis maupun asam Brønsted (Schager dan Bonrath, 1999). 
Persamaan reaksi TMHQ dengan isofitol dapat dilihat pada Gambar 2.5. 
 
 
Gambar 2.5 Persamaan reaksi TMHQ dengan isofitol 
 
2.5. Benzofuran  
Benzofuran merupakan senyawa heterosiklik yang terdiri dari gabungan 
antara cincin benzena dan cincin furan. Senyawa ini tidak berwarna dan memiliki 
aroma khas. Benzofuran dapat larut dalam etanol, tetapi tidak larut dalam air 
(Collin dan Höke, 2000). Struktur benzofuran dapat dilihat pada Gambar 2.6. 
Struktur benzofuran banyak ditemukan pada berbagai senyawa alami 
(Sun dkk., 2014). Contoh senyawa alami yang memiliki struktur benzofuran adalah 
senyawa (E)-5,6-dihidroksi-7-metil-3-propilidenaisobenzofuran-1(3H)-on dan 
5,6-dihidroksi-3-(1-hidroksietil)-7-metilisobenzofuran-1(3H)-on yang diekstraksi 




(Liu dkk., 2015). Benzofuran merupakan struktur penting dalam sintesis senyawa 
organik. Benzofuran dapat digunakan sebagai struktur dasar untuk mensintesis 
berbagai senyawa turunan benzofuran yang telah diketahui memiliki banyak 
potensi kegunaan (Khanam dan Shamsuzzaman, 2015). 
 
 
Gambar 2.6 Struktur Benzofuran 
 
Banyak senyawa turunan benzofuran yang memiliki aktivitas biologis, 
sehingga sering digunakan dalam bidang medis dan farmasi (Heravi dkk., 2017). 
Yadav dkk. (2014) telah mensintesis senyawa turunan benzofuran yang dapat 
digunakan sebagai zat anti inflamatori. Kemudian Xie dkk. (2014) mensintesis 
senyawa turunan benzofuran sebagai zat anti parasit dan mikroba. Senyawa turunan 
benzofuran dapat digunakan pada terapi pengobatan. Marquès dkk. (2016) telah 
mensintesis senyawa turunan benzofuran yang dapat digunakan pada terapi 
ankilosis. Senyawa turunan benzofuran telah digunakan pula sebagai sensor 
fluorescent, oksidan dan antioksidan (Ameri dkk., 2015). Berbagai potensi dari 
senyawa turunan benzofuran terus mendorong dilakukannya penelitian dalam 
sintesis benzofuran dan berbagai senyawa turunannya. Salah satu penelitian yang 
dilakukan adalah pengembangan metode sintesis benzofuran dari bahan dasar yang 
mudah diperoleh serta penggunaan katalis (Liao dkk., 2016). 
 
2.6. Penggunaan Katalis pada Reaksi Trimetilhidrokuinon (TMHQ) dengan 
Isofitol 
Penggunaan katalis telah dilakukan pada reaksi TMHQ dengan isofitol 
untuk meningkatkan laju reaksi serta konversi. Pada skala industri, katalis yang 
banyak digunakan pada reaksi ini adalah katalis asam homogen. Katalis asam yang 
digunakan berupa asam Lewis seperti AlCl3 dan BF3, asam Brønsted seperti HCl 
dan asam karboksilat, atau kombinasi asam Lewis dan Brønsted seperti kombinasi 
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asam borat dengan asam karboksilat (Schager dan Bonrath, 1999). Namun seperti 
penggunaan katalis homogen pada umumnya, penggunaan katalis homogen asam 
pada reaksi ini menimbulkan beberapa masalah yaitu konsumsi katalis yang tinggi, 
korosi pada reaktor, kontaminasi limbah air oleh asam atau ion logam, serta 
kesulitan dalam memisahkan produk dari campuran reaksi (Wang dan Xu, 2004). 
Katalis heterogen mulai digunakan untuk mengatasi masalah yang timbul 
akibat penggunaan katalis homogen pada reaksi antara TMHQ dengan isofitol. 
Schager dan Bonrath (1999) telah melaporkan penggunaan Nafion NR 50 yang 
merupakan asam Brønsted kuat sebagai katalis heterogen asam pada reaksi TMHQ 
dengan isofitol. Hasilnya adalah diperoleh konversi sebesar 95% dengan produk 
dominan adalah α-tokoferol. Wang dan Xu, (2004) melaporkan penggunaan katalis 
Nafion/SiO2 dan hasilnya adalah katalis ini memiliki aktivitas dan dapat 
memberikan yield α-tokoferol yang lebih tinggi daripada Nafion NR 50. Yield 
α-tokoferol dengan katalis Nafion/SiO2 mencapai 98,4% sementara katalis Nafion 
NR 50 hanya menghasilkan yield 85,7% pada kondisi reaksi yang sama.  
Penggunaan katalis heterogen asam Lewis pada reaksi TMHQ dengan 
isofitol telah dilakukan oleh  Coman dkk. (2007). Coman dkk. menggunakan katalis 
Sn triflat-silika (SnTf-UVM-7) yang hasilnya adalah katalis tersebut memberikan 
aktivitas tinggi dengan produk dominan juga berupa α-tokoferol. 
Katalis heterogen yang memiliki kombinasi sisi asam Lewis dan Brønsted 
telah dicoba untuk digunakan pada reaksi TMHQ dengan isofitol. Coman dkk. 
(2008) menggunakan katalis AlF3 dan AlF3 terhidroksilasi. Hasilnya adalah katalis 
AlF3 terhidroksilasi menghasilkan aktivitas dan selektivitas terhadap α-tokoferol 
yang lebih tinggi daripada katalis AlF3. Baik AlF3 maupun AlF3 terhidroksilasi 
memiliki selektivitas benzofuran yang sangat rendah, yaitu kurang dari 10%. Hal 
ini menunjukkan bahwa adanya sisi asam Brønsted pada katalis dapat 
mempengaruhi selektivitas produk.  
Candu dkk. (2011) melaporkan penggunaan katalis MgF2 dan MgF2 
terhidroksilasi dan memperoleh hasil yang serupa, yaitu aktivitas katalis MgF2 
terhidroksilasi lebih tinggi daripada katalis MgF2. Namun katalis MgF2 dan MgF2 
terhidroksilasi juga menghasilkan selektivitas benzofuran yang rendah. Selektivitas 
benzofuran katalis MgF2 dan MgF2 terhidroksilasi hanya sekitar 15%. Candu dkk. 
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juga membandingkan aktivitas MgF2 terhidroksilasi dengan AlF3 terhidroksilasi. 
Hasil yang diperoleh adalah katalis MgF2 terhidroksilasi menghasilkan selektivitas 
produk yang berbeda dengan katalis AlF3 terhidroksilasi. Hasil ini menunjukkan 
bahwa perbedaan kekuatan asam Lewis juga mempengaruhi selektivitas produk. 
Jadi keasaman pada katalis, baik keasaman Lewis maupun keasaman Brønsted, 
merupakan faktor yang menentukan aktivitas dan selektivitas katalis dalam reaksi 
TMHQ dan isofitol.  
 
2.7. Metode Sol-Gel 
Metode sol-gel adalah salah satu metode sintesis padatan. Metode ini 
memiliki karakteristik berupa pembentukan sol pada tahap awal dan dilanjutkan 
dengan tahap pembentukan gel (de Jong, 2009). Metode sol-gel dapat menghasilkan 
suatu padatan dengan porositas yang tinggi (Ertl dkk., 2008). Oleh karena itu, 
metode ini sesuai untuk digunakan dalam sintesis material katalis. 
Metode sol-gel dilakukan dengan beberapa tahap, yaitu (1) aktivasi molekul 
prekursor, (2) pembentukan sol, (3) pemeraman dan (4) pengeringan 
(Ertl dkk., 2008). Tahap aktivasi molekul prekursor terjadi melalui reaksi hidrolisis. 
Molekul prekursor yang digunakan umumnya adalah alkoksida logam karena 
senyawa ini mudah mengalami hidrolisis (Regalbuto, 2006). Persamaan reaksi 
hidrolisis yang terjadi adalah sebagai berikut: 
 M(OR)x + x H2O → HO-M(OH)x-1 + ROH (2.2) 
dengan M adalah logam dan R adalah gugus alkil. Senyawa hidroksida logam yang 
terbentuk kemudian saling bereaksi melalui reaksi kondensasi. Reaksi kondensasi 
yang terjadi dapat berupa kondensasi air dengan persamaan reaksi sebagai berikut: 
 (OR)x-1M-OH + HO-M(OR)x-1→ (OR)x-1M-O-M(OR)x-1 + H2O (2.3) 
atau kondensasi alkohol dengan persamaan reaksi sebagai berikut: 
 (OR)x-1M-OR + HO-M(OR)x-1→ (OR)x-1M-O-M(OR)x-1 + ROH (2.4) 
Reaksi kondensasi terus berlangsung, sehingga terbentuk sol. Pada saat 
pemeraman, sol saling berikatan membentuk jaringan sampai akhirnya terbentuk 
19 
 
gel. Gel yang terbentuk masih mengandung banyak molekul pelarut dan air. 
Molekul pelarut dan air tersebut dapat dihilangkan dengan pengeringan dan 
hasilnya adalah xerogel. Tahap-tahap yang terjadi pada metode sol-gel tersebut 
dapat dilihat pada Gambar 2.7. 
 
 
Gambar 2.7 Tahap-tahap metode sol-gel 
 
Metode sol-gel dapat dilakukan secara nonaquous (Busca, 2014). Salah 
satunya adalah metode fluorolytic sol-gel yang dilakukan oleh Kemnitz dkk. (2011) 
untuk membuat katalis MgF2. Metode fluorolytic sol-gel dilakukan berdasarkan 
reaksi antara alkoksida logam dengan HF dalam pelarut alkohol. Persamaan reaksi 
pada metode fluorolytic sol-gel adalah sebagai berikut: 
 M(OR)x + x HF → MFx + x ROH (2.5) 
Metode sol-gel sesuai untuk sintesis katalis karena memiliki beberapa 
kelebihan. Metode sol-gel dapat menghasilkan material dengan porositas yang 
tinggi dengan volume dan distribusi pori yang dapat dikontrol dengan baik 
(Perego dan Villa, 1997). Porositas serta karakteristik lain dari material yang 
disintesis dengan metode sol-gel dapat diatur melalui variasi berbagai parameter 
reaksi antara lain pH, suhu reaksi, konsentrasi reaktan, serta laju reaksi hidrolisis 
dan kondensasi (Crayston, 2003). Metode sol-gel dapat mempermudah pembuatan 
katalis berpendukung. Katalis berpendukung umumnya dibuat melalui dua tahap, 
yaitu pembuatan material pendukung dan penambahan sisi aktif ke pendukung 
tersebut. Namun dengan metode sol-gel, kedua tahap tersebut dapat digabungkan. 
Prekursor dari material pendukung dan material aktif dapat ditambahkan secara 
bersamaan pada tahap pembuatan larutan prekursor. Metode sol-gel dapat 
mendispersikan sisi aktif dengan lebih baik daripada metode impregnasi. Sisi aktif 
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juga terikat lebih kuat, sehingga katalis yang dihasilkan lebih stabil pada suhu tinggi 
(Regalbuto, 2006). Metode ini juga memiliki kelebihan lain, yaitu yield yang tinggi, 
suhu operasi yang rendah, dan biaya yang relatif murah (Busca, 2014). 
 
2.8. Instrumentasi 
2.8.1. Karakterisasi Struktur Kristal dengan Difraksi Sinar X (XRD) 
Difraksi sinar X (XRD) merupakan metode karakterisasi struktur kristal 
suatu padatan. XRD sering digunakan dalam karakterisasi katalis. Prinsip dari XRD 
adalah pantulan elastik dari sinar X yang mengenai kisi kristal suatu padatan. 
Struktur kristal dari suatu padatan dapat menghasilkan pola difraksi tertentu, 
sehingga XRD dapat digunakan untuk mengidentifikasi struktur kristal yang ada di 
dalam suatu padatan tersebut (Moulijn dkk., 1993). 
Suatu kristal memiliki kisi yang tersusun secara teratur. Jarak antar kisi 
kristal hampir sama dengan panjang gelombang sinar X. Hal ini menyebabkan 
kristal dapat bertindak sebagai kisi difraksi bagi sinar X (Clearfield dkk., 2008). 
Difraksi sinar X oleh kristal dapat dilihat pada Gambar 2.8. Pada gambar tersebut 
diilustrasikan dua berkas sinar X dengan sudut datang θ yang dipantulkan oleh kisi 
kristal A dan B yang terpisah sejauh d. 
 
 
Gambar 2.8 Difraksi sinar X oleh kristal 
 
Sinar X yang dipantulkan dapat mengalami interferensi destruktif atau 
konstruktif. Ketika terjadi interferensi destruktif, sinar X yang dipantulkan akan 
saling melemahkan atau bahkan saling menghilangkan. Namun ketika sinar X yang 
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dipantulkan mengalami interferensi konstruktif, sinar X yang dipantulkan akan 
saling menguatkan. Sinar X yang mengalami interferensi konstruktif dapat 
ditangkap oleh detektor. Kondisi agar terjadi interferensi konstruktif diatur dengan 
hukum Bragg yang persamaannya adalah  
 n λ = 2 d sin θ (2.6) 
dengan: n = 1, 2, …. 
 λ = panjang gelombang sumber sinar-X (Å) 
 d = jarak antar kisi kristal 




Gambar 2.9 Skema instrumen XRD (Che dan Ve´drine, 2012) 
 
Skema dari instrumen XRD dapat dilihat pada Gambar 2.9. Instrumen XRD 
terdiri dari 3 komponen utama, yaitu sumber sinar X, tempat sampel, dan detektor. 
Tempat sampel dan detektor dapat diputar untuk menyesuaikan besarnya sudut 
datang sinar X, θ. Detektor akan menangkap sinar X yang dipantulkan oleh sampel 
dan menyimpannya sebagai data yang selanjutnya akan ditampilkan sebagai 
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difraktogram (Busca, 2014). Contoh difraktogram dapat dilihat pada Gambar 2.10 




Gambar 2.10 Difraktogram XRD: (a) Mg0,975Cu0,025F2, (b) Mg0,95Cu0,05F2, 
(c) Mg0,9Cu0,1F2, (d) Mg0,85Cu0,15F2 (Masfiyah dan Murwani, 
2014) 
 
2.8.2. Penentuan Ikatan dengan Spektroskopi Inframerah Transformasi 
Fourier (FTIR) 
Spektroskopi inframerah transformasi Fourier (FTIR) adalah metode yang 
dapat digunakan untuk mengentukan jenis ikatan yang terdapat dalam suatu 
material. Spektroskopi FTIR dapat memberikan informasi tentang molekul apa 
yang terdapat dalam sebuah sampel dan seberapa besar konsentrasinya. 
Spektroskopi FTIR dapat dilakukan pada sampel padat, cair, atau gas 
(Smith, 2011).  
Spektroskopi FTIR dilakukan berdasarkan interaksi sampel dengan radiasi 
inframerah. Ketika diberi radiasi inframerah, sampel akan menyerap radiasi 
inframerah pada panjang gelombang yang energinya sesuai dengan energi yang 
dibutuhkan sampel untuk mengalami transisi energi vibrasi. Struktur kimia yang 
berbeda dalam suatu sampel akan menghasilkan serapan yang berbeda pula, 
sehingga serapan radiasi inframerah dapat dianalisis untuk menentukan struktur 
atau molekul yang terdapat dalam suatu sampel (Wartewig, 2003). Contoh 
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spektrum FTIR beserta penentuan mode vibrasi untuk tiap puncak yang muncul 
dapat dilihat pada Gambar 2.11. 
 
 
Gambar 2.11 Spektrum FTIR MgF2 (Saberi dkk., 2010) 
 
Sebagian besar molekul memiliki serapan inframerah pada bilangan 
gelombang 400–4000 cm-1, sehingga analisis spektroskopi FTIR sering dilakukan 
pada rentang bilangan gelombang ini. Hasil analisis spektroskopi FTIR ditampilkan 
dalam bentuk spektrum. Spektrum FTIR berupa plot bilangan gelombang atau 
frekuensi terhadap % transmitansi atau absorbansi. Pada analisis kualitatif, 
spektrum FTIR dapat ditampilkan sebagai plot terhadap % transmitansi atau 
absorbansi. Namun dalam analisis kuantitatif, spektrum FTIR harus ditampilkan 
sebagai plot terhadap absorbansi karena absorbansi sebanding dengan konsentrasi 
(Smith, 2011). 
 
2.8.3. Penentuan Keasaman dengan Adsorpsi Piridin-FTIR 
Metode adsorpsi piridin-FTIR dilakukan untuk penentuan sifat keasaman 
katalis. Prinsip kerja dari metode ini adalah penggunaan piridin sebagai molekul 
probe yang dapat berinteraksi dengan sisi asam katalis dilanjutkan dengan dengan 
analisa spektroskopi FTIR (Busca, 2014). 
Sisi asam yang terdapat pada permukaan katalis dapat berupa asam 
Brønsted atau asam Lewis. Sisi asam Brønsted biasanya adalah gugus hidroksil, 
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sedangkan sisi asam Lewis adalah kation logam. Interaksi molekul probe dengan 
sisi asam Brønsted terjadi melalui ikatan hidrogen sebagai berikut 
 OHS + B  →  OHS ∙ ∙ ∙ B (2.7) 
dengan OHS adalah gugus hidroksil di permukaan katalis dan B adalah molekul 
probe basa. Jika keasaman dari gugus hidroksil cukup tinggi, maka terdapat 
kemungkinan terjadi transfer proton.  
 OHS ∙ ∙ ∙ B  →  OS- ∙ ∙ ∙ H+B (2.8) 
Pada sisi asam Lewis, molekul probe akan berinteraksi dengan kation L melalui 
pembentukan ikatan koordinasi. 
 L + B  →  L― B (2.9) 
Ikatan yang terbentuk antara molekul probe dengan sisi asam katalis tersebut dapat 
dianalisa dengan spektroskopi FTIR (Ertl dkk., 2008). 
 Piridin adalah senyawa heterosiklik dengan rumus molekul C5H5N. Piridin 
memiliki pasangan elektron bebas pada atom N yang dapat digunakan untuk 
berinteraksi dengan sisi asam Brønsted maupun Lewis pada permukaan katalis. 
Interaksi terhadap sisi asam Brønsted terjadi melalui ikatan hidrogen atau transfer 
proton, sehingga terbentuk ion piridinium PyH+. Interaksi terhadap sisi asam Lewis 
terjadi melalui ikatan koordinasi (Ertl dkk., 2008). Interaksi piridin dengan sisi 
asam katalis dapat dilihat pada Gambar 2.12. 
 
 
Gambar 2.12 Interaksi piridin dengan (a) asam Lewis dan (b) asam Brønsted 






Interaksi piridin dengan sisi asam Brønsted dan sisi asam Lewis dapat 
memunculkan puncak serapan yang berbeda ketika dikenai radiasi inframerah. 
Interaksi piridin dengan sisi asam Brønsted memiliki serapan yang kuat pada 
bilangan gelombang 1447–1460 cm-1 serta serapan lain yang lebih lemah pada 
bilangan gelombang 1488–1503, 1580, dan 1600–1633 cm-1. Interaksi piridin 
dengan sisi asam Lewis memiliki serapan yang kuat pada bilangan gelombang 
1485–1500 cm-1 serta serapan lain yang lebih lemah pada bilangan gelombang 
1540, 1620, dan 1640 cm-1 (Hattori, 2014). Contoh spektrum adsorpsi piridin-FTIR 
dapat dilihat pada Gambar 2.13 yang merupakan spektrum dari MgFx(OH)2-x yang 
telah disintesis oleh Hemmann dkk. (2013). Pada Gambar tersebut ditunjukkan 
penentuan jenis sisi asam berdasarkan puncak serapan yang muncul. 
 
 
Gambar 2.13 Spektrum adsorpsi piridin-FTIR MgF2-x(OH)x 
 
Interaksi piridin dengan sisi asam di permukaan katalis dapat digunakan 
untuk membedakan antara sisi asam Brønsted dengan sisi asam Lewis. Hal ini 
karena piridin memiliki interaksi yang berbeda dengan kedua sisi asam tersebut. 
Interaksi dengan sisi asam Brønsted terjadi melalui serah terima proton yang 
menghasilkan ion piridinium, sedangkan interaksi dengan sisi asam Lewis terjadi 
melalui pembentukan ikatan koordinasi antara piridin dengan sisi asam Lewis. Ion 
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piridinium memiliki vibrasi pada bilangan gelombang 1540 cm-1. Di sisi lain, 
piridin yang terikat secara koordinasi dengan sisi asam Lewis akan menghasilkan 
vibrasi pada bilangan gelombang 1460-1447 cm-1 (Parry, 1963). Dengan demikian 
adanya vibrasi pada 1540 cm-1 serta 1460-1447 cm-1 dapat digunakan untuk 
menunjukkan keberadaan sekaligus jenis sisi asam yang terdapat di permukaan 
katalis. 
 
2.8.4. Pengukuran Luas Permukaan dengan Adsopsi-Desorpsi N2 
Metode adsorpsi-desorpsi N2 adalah metode untuk pengukuran luas 
permukaan suatu padatan, terutama katalis dan absorben. Prinsip dari metode ini 
adalah adsorpsi fisik molekul gas inert pada permukaan padatan. Gas yang dapat 
digunakan untuk metode adsopsi-desorpsi antara lain N2, Ar, dan CO2. Dari ketiga 
gas tersebut, N2 merupakan gas yang paling sering digunakan. 
Metode adsorpsi-desorpsi N2 dilakukan dengan pengukuran volume N2 
yang diadsorpsi/didesorpsi pada suhu 77 K. Dari pengukuran tersebut dapat 
diperoleh isotherm adsorpsi-desorpsi, yaitu kurva volume N2 yang diadsorpsi (Vads) 
terhadap tekanan parsial (P/P0). Isotherm dapat memberikan informasi awal tentang 
sifat pori suatu padatan (Busca, 2014).  
 
 
Gambar 2.14 Tipe isotherm adsorpsi menurut IUPAC (Ertl dkk., 2008) 
 
IUPAC mengklasifikasikan isotherm menjadi 6 tipe seperti yang dapat 
dilihat pada Gambar 2.14. Isotherm tipe I adalah isotherm pada mikropori. Isotherm 
tipe II adalah isotherm adsorpsi pada sebagian besar material nonpori dan 
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makropori. Isotherm III dan V terjadi pada material dengan interaksi gas-padat yang 
lemah. Isotherm tipe IV adalah isotherm pada adsorpsi multilayer yang diikuti 
dengan kondensasi kapiler pada mesopori. Isotherm tipe VI terjadi pada material 
nonpori dengan energi permukaan yang seragam (Moulijn dkk., 1993). 
Histerisis pada isotherm dapat memberikan informasi tambahan tentang 
porositas padatan (Busca, 2014). Berdasarkan klasifikasi IUPAC, terdapat 4 tipe 
histerisis seperti yang dapat dilihat pada Gambar 2.15. Histerisis tipe H1 
menunjukkan struktur mesopori dengan distribusi ukuran pori yang seragam. Tipe 
H2 menunjukkan struktur pori kompleks yang membentuk jaringan, sedangkan tipe 
H3 dan H4 menunjukkan struktur mesopori yang tidak dapat dijelaskan dengan 
baik. 
 
Gambar 2.15 Tipe histerisis menurut IUPAC (Ertl dkk., 2008) 
 
Penentuan luas permukaan pada metode adsorpsi-desorpsi N2 dilakukan 
















dengan P adalah tekanan sebenarnya, P0 adalah tekanan jenuh, dan C adalah 
konstanta. Dengan persamaan ini dapat dihitung nilai teoritis volume N2 yang 
diadsorpsi (Vm) serta jumlah mol N2 (Nm) per gram adsorben pada keadaan 
monolayer. Selanjutnya, luas permukaan spesifik (SBET) dapat dihitung dengan 
persamaan 
 SBET = Nm Am L (2.11) 
28 
 
dengan Am adalah area rata-rata yang ditutupi oleh satu molekul adsorbat pada 
kondisi monolayer dan L adalah bilangan Avogadro. Untuk molekul N2 nilai Am 
adalah 16,2 Å2 (Moulijn dkk., 1993). 
 
2.8.5. High-Performance Liquid Chromatography (HPLC) 
High-Performance Liquid Chromatography (HPLC) adalah metode analisis 
yang dapat digunakan untuk memisahkan, mengidentifikasi dan mengukur 
komponen-komponen dalam suatu campuran. Pada HPLC, sampel dalam bentuk 
larutan didorong melewati kolom kromatografi oleh fasa gerak. Pemisahan terjadi 
di dalam kolom kromatografi karena adanya perbedaan interaksi antara berbagai 
komponen dalam campuran dengan fasa gerak dan fasa diam. Interaksi tersebut 
antara lain dapat berupa adsorpsi cair-padat, partisi cair-cair dan pertukaran ion 
(Harvey, 1999).  
Rangkaian alat HPLC dapat dilihat pada Gambar 2.16. Alat HPLC modern 
umumnya dilengkapi beberapa wadah sebagai tempat penyimpanan pelarut yang 
akan digunakan sebagai fasa gerak. Beberapa pelarut dengan kepolaran yang 
berbeda biasanya digunakan pada HPLC. Pelarut yang digunakan sebagai fasa 
gerak pada HPLC harus bebas dari gas karena adanya gas dapat mengakibatkan 
pelebaran pita kromatogram. Pada bagian penghilang gas, gas-gas yang terlarut 
dalam pelarut terlebih dahulu dihilangkan. 
Bagian selanjutnya yang terdapat setelah penghilang gas adalah katup 
gradien dan tabung pencampur pelarut. Katup gradien berfungsi mengatur rasio 
pelarut yang digunakan. Beberapa pelarut dengan kepolaran yang berbeda dapat 
dicampurkan dengan rasio tertentu untuk menghasilkan fasa gerak dengan gradasi 
kepolaran mulai dari kepolaran rendah sampai dengan kepolaran tinggi. Katup 
gradien dapat mengatur rasio pelarut untuk menghasilkan fasa gerak dengan 
kepolaran yang berubah secara terus menerus atau berubah secara bertahap. 
Penggunaan fasa gerak dengan gradasi kepolaran tersebut disebut elusi gradien, 
sedangkan penggunaan satu jenis fasa gerak atau campuran fasa gerak dengan 
komposisi tetap disebut isokratik. Elusi gradien dapat meningkatkan efisiensi 





Posisi katup loop: 
 
Keterangan: 
1. Penampung pelarut 
2. Penghilang gas 
3. Katup gradien 
4. Tabung pencampur pelarut 
5. Pompa tekanan tinggi 
6. Katup loop 
 
7. Loop sampel 
8. Kolom guard 
9. Kolom analitik 
10. Detektor 
11. Sistem pengolah data 
12. Penampung limbah 
 
Gambar 2.16 Skema rangkaian alat HPLC (en.wikipedia.org) 
 
 Aliran fasa gerak pada HPLC diatur oleh sebuah pompa tekanan tinggi. 
Pompa pada HPLC harus memenuhi beberapa kriteria, yaitu: (1) dapat 
menghasilkan aliran fasa gerak dengan tekanan mencapai 6000 psi, 
(2) menghasilkan aliran fasa gerak yang konstan tanpa adanya hentakan, (3) dapat 
menghasilkan laju alir mulai dari 0,1–10 mL/menit dan (4) tahan terhadap korosi 
oleh berbagai jenis pelarut.  
Injeksi sampel pada HPLC diatur oleh katup loop. Katup ini dapat berada 
pada posisi inject atau load. Saat berada pada posisi load, saluran fasa gerak 
terhubung langsung menuju kolom, sedangkan saluran dari penampungan sampel 
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terhubung ke loop sampel. Pada posisi ini, sampel akan dialirkan untuk mengisi 
loop sampel. Setelah loop sampel terisi, posisi katup loop berubah ke posisi inject. 
Pada posisi ini saluran fasa gerak menjadi terhubung ke loop sampel dan loop 
sampel terhubung ke kolom, sehingga aliran fasa gerak akan membawa sampel 
melewati kolom. 
Kolom HPLC umumnya dibuat dari bahan stainless steel dengan panjang 
antara 10–30 cm dan diameter antara 2–5 mm. Pada kolom ini terdapat fasa diam. 
Fasa diam dapat dilapiskan langsung pada dinding kolom atau dilapiskan pada 
partikel pendukung dengan diameter 3–10 μm. Terdapat dua jenis kolom pada 
HPLC, yaitu kolom analitikdan kolom guard. Kolom analitik adalah kolom tempat 
terjadinya proses pemisahan komponen sampel. Kolom guard adalah kolom yang 
berfungsi untuk menjaga kolom analitik. Kolom guard dibuat dari bahan yang sama 
dengan kolom analitik, tetapi dengan panjang yang lebih pendek. Kolom guard 
ditempatkan sebelum kolom analitik untuk melindungi dari kerusakan akibat 
adanya partikel pengotor pada sampel atau pelarut. 
Komponen sampel yang telah terpisah pada kolom selanjutnya dideteksi 
oleh detektor. Beberapa detektor yang dapat digunakan pada HPLC antara lain 
adalah detektor UV-Vis, Photodiode Array (PDA), refraktif indeks dan detektor 
multifluoroscent. Data dari detektor selanjutnya diolah oleh sistem dan ditampilkan 
dalam bentuk kromatogram (Skoog dkk., 2004).  
Analisis kuantitatif dengan HPLC dapat dilakukan dengan 2 metode, yaitu 
metode standar eksternal dan metode standar internal. Pada metode standar 
eksternal, beberapa larutan standar dianalisis untuk mendapatkan kromatogram dari 
tiap larutan standar. Luas area dari puncak yang muncul pada kromatogram 
kemudian digambarkan pada kurva sebagai fungsi terhadap konsentrasi larutan 
standar. Kurva yang diperoleh selanjutnya digunakan untuk melakukan analisis 
kuantitatif terhadap konsentrasi sampel. Metode standar eksternal memberikan 
hasil analisis kuantitatif yang cukup presisi. Namun jika diharapkan hasil analisis 
kuantitatif dengan presisi yang lebih tinggi, maka dapat dilakukan metode standar 
internal. 
Metode standar internal memberikan hasil analisis kuantitatif dengan presisi 
yang tinggi. Pada metode ini, larutan standar internal yang telah diukur dengan 
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akurat ditambahkan ke dalam tiap larutan standar dan sampel. Larutan standar dan 
sampel selanjutnya dianalisis dengan HPLC dan akan diperoleh difraktogram. Dari 
kromatogram yang diperoleh kemudian dihitung rasio luas puncak standar atau 
sampel terhadap luas puncak standar internal. Nilai rasio yang diperoleh 
digambarkan pada kurva sebagai fungsi terhadap konsentrasi larutan standar. Kurva 
ini selanjutnya digunakan untuk menghitung konsentrasi dari sampel 




Gambar 2.17 Kromatogram HPLC pada pemisahan vitamin E propionat dan 
vitamin E asetat (Woollard dkk., 2016) 
 
2.8.6. Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-ray 
Spectroscopy (SEM-EDX) 
Scanning electron microscopy (SEM) adalah teknik analisis permukaan. 
SEM dapat menghasilkan gambar permukaan suatu material yang selanjutnya 
gambar tersebut dapat dipelajari untuk mendapatkan informasi mengenai morfologi 
dan struktur material (Prasetyoko dkk., 2016). SEM merupakan teknik mikroskopi 




Mikroskop cahaya masih banyak digunakan sebagai alat untuk analisis 
permukaan material karena murah dan tidak merusak sampel. Namun mikroskop 
cahaya memiliki resolusi yang terbatas, yaitu sekitar 100 nm. Di sisi lain, SEM 
mampu menganalisis permukaan material dengan resolusi yang lebih tinggi 
daripada resolusi mikroskop cahaya. Artinya SEM dapat menghasilkan gambar 
permukaan dengan lebih detail daripada gambar yang dihasilkan mikroskop cahaya. 
Selain itu, SEM mampu menghasilkan gambar dengan rentang perbesaran yang 
lebar. SEM umumnya dapat menghasilkan gambar permukaan material dengan 
perbesaran 10-500.000 kali (Inkson, 2016).  
 
 
Gambar 2.18 Skema alat SEM (Paredes, 2014) 
 
Skema alat SEM dapat dilihat pada Gambar 2.18. Alat SEM umumnya 
terdiri dari elektron gun, sistem lensa elektromagnet, koil scanning, ruang sampel, 
dan detektor yang terhubung dengan komputer. Elektron gun berfungsi untuk 
menghasilkan elektron. Tegangan tinggi yang diberikan pada elektron gun 
menghasilkan elektron-elektron yang terakselerasi. Berkas elektron yang 
terakselerasi kemudian memasuki sistem lensa elektromagnet. Sistem lensa 
elektromagnet yang terdiri dari lensa kondensor, koil scanning, dan lensa objektif 
berfungsi untuk memanipulasi berkas elektron meliputi ukuran dan posisi berkas 
elektron di permukaan sampel. Berkas elektron yang mengenai sampel 
menghasilkan interaksi yang dapat memberikan beberapa jenis sinyal, antara lain 
sinyal elektron backscatter dan elektron sekunder. Kedua sinyal tersebut ditangkap 
oleh detektor yang spesifik dan data yang diperoleh diolah dengan komputer untuk 
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menghasilkan gambar permukaan sampel (Paredes, 2014). Contoh gambar SEM 
dapat dilihat pada Gambar 2.19. 
 
 
Gambar 2.19 Hasil SEM lapisan MgF2 (Kemnitz dan Noack, 2015) 
 
Interaksi antara berkas elektron dengan permukaan sampel juga dapat 
menghasilkan sinar X karakteristik. Pada instrumen SEM yang dilengkapi dengan 
detektor sinar X, sinar X karakteristik yang dihasilkan dari sampel dapat ditangkan 
dan dianalisis secara spektroskopi untuk memberikan informasi mengenai unsur 
penyusun sampel. Tergantung dari jenis detektor yang digunakan, analisis sinar X 
pada SEM dapat berupa wavelength-dispersive X-ray spectrometry (WDS) atau 
energy-dispersive X-ray spectrometry (EDS). Kombinasi SEM dengan EDS, atau 
yang juga disebut EDX, menghasilkan teknik analisis Scanning Electron 
Microscopy-Energy Dispersive X-ray Spectroscopy (SEM-EDX) (Marassi dan 
Nobili, 2009). Contoh hasil analisis EDX dapat dilihat pada Gambar 2.20. 
 
 
Gambar 2.20 Hasil analisis EDX Mg0,9Zn0,1FOH (Djawa, 2016) 
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Penelitian ini terdiri dari tiga tahap, yaitu sintesis katalis Mg1-xCuxFOH, 
karakterisasi katalis, dan pengujian aktivitas katalis pada reaksi 
trimetilhidrokuinon (TMHQ) dengan isofitol. 
 
3.1. Alat 
Pada penelitian ini digunakan peralatan-peralatan yang meliputi peralatan 
sederhana dan instrumen. Peralatan sederhana berupa gelas beker, gelas ukur, labu 
ukur, pipet tetes, pipet mikro, labu alas bulat leher tiga, spatula, termometer, 
cawan porselen, magnetic stirrer, hot plate, seperangkat alat vakum, seperangkat 
alat refluks, serta beberapa peralatan plastik polietilen. Instrumen yang digunakan 
berupa difraktometer sinar-X (XRD), spektrofotometer infra merah Fourier-




Bahan-bahan yang digunakan adalah bahan kimia dengan grade pro 
analisis (p.a) meliputi logam magnesium, larutan HF 48%, metanol, tembaga 
asetat, trimetilhidrokuinon (TMHQ), isofitol, n-heksana dan akuabides. 
 
3.3. Sintesis Katalis 
3.3.1. Sintesis Katalis MgFOH 
Katalis MgFOH disintesis dengan metode yang telah dilakukan oleh 
Troncea dkk. (2011). Tahapan sintesis diawali dengan sintesis Mg(OCH3)2 
sebagai prekursor metode sol-gel melalui reaksi antara logam Mg dengan metanol 
sesuai perhitungan stoikiometrinya. Logam Mg ditambahkan ke dalam metanol 
dan didiamkan semalam. Mg(OCH3)2 yang terbentuk selanjutnya direfluks pada 
suhu 65°C. Setelah proses refluks selesai, ditambahkan HF ke dalam campuran 
sambil dilakukan pengadukan hingga terbentuk sol. Pengadukan sol dilanjutkan 
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hingga mulai terbentuk gel. Gel yang diperoleh diperam pada suhu kamar sampai 
terbentuk gel yang stabil dan dilanjutkan dengan pengeringan vakum pada suhu 
115°C. Padatan kering yang diperoleh kemudian digerus dan dikalsinasi pada 
suhu 350°C. 
 
3.3.2. Sintesis Katalis Mg1-xCuxFOH 
Sintesis katalis Mg1-xCuxFOH juga diawali dengan sintesis Mg(OCH3)2 
sebagai prekursor metode sol-gel melalui reaksi antara logam Mg dengan metanol 
sesuai perhitungan stoikiometrinya. Logam Mg ditambahkan ke dalam metanol 
dan didiamkan semalam. Mg(OCH3)2 yang terbentuk selanjutnya direfluks pada 
suhu 65°C. Kemudian ditambahkan Cu-asetat dan proses refluks dilanjutkan 
kembali. Setelah proses refluks selesai, ditambahkan HF ke dalam campuran 
sambil dilakukan pengadukan hingga terbentuk sol. Pengadukan sol dilanjutkan 
hingga mulai terbentuk gel. Gel yang diperoleh diperam pada suhu kamar sampai 
terbentuk gel yang stabil dan dilanjutkan dengan pengeringan vakum pada suhu 
115°C. Padatan kering yang diperoleh kemudian digerus dan dikalsinasi pada 
suhu 350°C. 
 
3.4. Karakterisasi katalis 
3.4.1. Karakterisasi Struktur Kristal 
Katalis hasil sintesis dikarakterisasi struktur kristalnya dengan 
difraktometer sinar-X (XRD). Pengukuran dilakukan dengan sumber radiasi Cu 
Kα (λ = 1.54056 Å) pada 2θ sebesar 20-80° dengan inkremen 0,05°. Difraktogram 
yang diperoleh dicocokkan dengan standar dari database JCPDS-International 
Center for Diffraction Data. 
 
3.4.2. Penentuan Ikatan  
Struktur katalis dikarakterisasi dengan spektroskopi inframerah 
transformasi Fourier (FTIR) untuk mengetahui ikatan yang ada pada katalis. 
Spektrum inframerah dari katalis diukur pada bilangan gelombang 400–4000 cm-1 




3.4.3. Penentuan Keasaman 
Katalis hasil sintesis ditentukan keasamannya dengan metode adsorpsi 
piridin-FTIR yang telah dilakukan oleh Murthy dkk. (2004) dan Parida dkk. 
(2001). Sampel katalis dipanaskan pada suhu 150°C dalam aliran gas N2 dengan 
laju aliran gas 35 mL/menit selama 15 menit. Kemudian sampel ditetesi piridin 
sebanyak 60 μL. Selanjutnya sampel katalis kembali dialiri gas N2 selama 15 
menit untuk menghilangkan piridin yang terserap secara fisisorpsi. Setelah itu 
dilakukan analisis dengan FTIR pada bilangan gelombang 1900-1300 cm-1. 
Spektrum sampel tanpa piridin juga diukur sebagai background. 
 
3.4.4. Penentuan Luas Permukaan 
Luas permukaan spesifik (SBET) katalis hasil sintesis diukur dengan metode 
adsorpsi N2 pada suhu 77 K. Sampel katalis di-degassing dengan aliran N2 dengan 
laju aliran gas 30 mL/menit pada suhu 300°C selama 3 jam untuk menghilangkan 
gas-gas lain yang mungkin terdapat di permukaan katalis. Kemudian dilakukan 
analisis BET full isotherm pada sampel katalis. Data yang diperoleh selanjutnya 
diolah dengan bantuan software. 
 
3.5. Uji Katalisis 
Katalis Mg1-xCuxFOH hasil sintesis diuji aktivitas dan selektivitasnya pada 
reaksi TMHQ dengan isofitol. TMHQ sebanyak 0,0152 g dimasukkan ke dalam 
labu leher tiga dasar bulat. Kemudian ditambahkan 0,0038 g katalis dan 5 mL 
metanol. Campuran reaksi tersebut direfluks pada suhu 65°C selama 30 menit. 
Selanjutnya larutan isofitol sebanyak 40 μL ditambahkan ke dalam campuran 
secara perlahan. Campuran reaksi kembali direfluks pada suhu 65°C selama 
3 jam. Setelah reaksi selesai, katalis dipisahkan dari campuran reaksi dengan 
sentrifugasi. Campuran reaksi yang telah terpisah dari katalis kemudian 
diencerkan hingga 10 mL dan diekstrak dengan n-heksana 10 mL. Hasil ekstraksi 
selanjutnya dianalisis dengan HPLC. Data yang diperoleh digunakan untuk 
menghitung konversi, selektivitas, dan yield. Konversi, selektivitas, dan yield 
dihitung dengan persamaan berikut: 
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 100%  
awal TMHQ
sisa TMHQ - awal TMHQ
  Konversi   (3.1) 
 100%  
sisa TMHQ - awal TMHQ
Produk
  asSelektivit   (3.2) 
 100%  
awal TMHQ
Produk
 Yield  (3.3) 
 
3.6. Distribusi Unsur pada Permukaan Katalis Mg1-xCuxFOH 
Katalis dengan yield tertinggi digunakan sebagai sampel untuk melihat 
distribusi unsur pada permukaan katalis Mg1-xCuxFOH. Distribusi unsur pada 




HASIL DAN PEMBAHASAN 
 
Pada penelitian ini telah dilakukan sintesis katalis Mg1-xCuxFOH dengan 
variasi x = 0; 0,025; 0,050; 0,075; 0,100 dan 0,150. Katalis hasil sintesis 
dikarakterisasi struktur kristalnya dengan XRD dan ikatannya dengan FTIR. 
Karakterisasi permukaan meliputi penentuan keasaman dengan metode adsorpsi 
piridin-FTIR, pengukuran luas permukaan dengan metode adsorpsi-desorpsi N2, 
dan penentuan distribusi unsur logam (Mg dan Cu) pada permukaan katalis 
Mg1-xCuxFOH. 
 
4.1. Hasil Sintesis Katalis  
Katalis Mg1-xCuxFOH telah disintesis melalui metode sol gel. Metode sol 
gel merupakan metode yang dapat menghasilkan material dengan porositas yang 
tinggi, sehingga sesuai untuk sintesis katalis (Perego dan Villa, 1997). Metode 
sol-gel dapat menghasilkan katalis dengan homogenitas yang tinggi. Selain itu, 
metode sol-gel juga memungkinkan dilakukannya kontrol yang baik terhadap 
campuran prekursor yang digunakan pada sintesis katalis (Regalbuto, 2006). 
Metode sol-gel dapat dilakukan pada suhu rendah dengan biaya operasi yang 
relatif murah (Busca, 2014). Beberapa kelebihan tersebut menjadi alasan 
pemilihan metode sol gel pada sintesis katalis Mg1-xCuxFOH. 
Metode sol gel diawali dengan pembentukan sol yang dilanjutkan dengan 
pembentukan gel. Sol dibentuk dari prekursor sol yang dapat berupa senyawa 
garam atau logam alkoksida. Di antara kedua senyawa prekursor tersebut, 
prekursor berupa logam alkoksida lebih umum digunakan daripada prekursor 
berupa senyawa garam karena senyawa logam alkoksida lebih mudah mengalami 
reaksi hidrolisis, sehingga memudahkan terjadinya pembentukan sol 
(Regalbuto, 2006). Sintesis katalis Mg1-xCuxFOH pada penelitian ini diawali 
dengan sintesis logam alkoksida prekursor, yaitu Mg-metoksida dan 
Cu-metoksida. Sintesis logam alkoksida dilakukan dengan mereaksikan prekursor 
masing-masing logam dengan metanol kering. Mg turnings dipilih sebagai 
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prekursor logam Mg, sedangkan Cu-asetat dipilih sebagai prekursor logam Cu. 
Pemilihan ini berdasarkan kesesuaian prekursor untuk sintesis dengan metode 
sol-gel. Metanol dipilih sebagai sumber gugus alkoksi karena kereaktifannya yang 
cukup tinggi dengan logam Mg, sehingga reaksi antara metanol dengan logam Mg 
dapat dilakukan secara langsung seperti yang dijelaskan oleh Kessler (2004). 
Beberapa jenis alkohol meliputi metanol, etanol, isopropanol, dan butanol telah 
dicoba oleh Kemnitz dan Noack, (2015) untuk digunakan sebagai sumber gugus 
alkoksi dari logam alkoksida pada sintesis logam fluorida, tetapi penggunaan 
berbagai jenis alkohol yang berbeda tersebut tidak banyak berpengaruh pada 
karakter logam fluorida yang dihasilkan. Kelarutan magnesium alkoksida dalam 
alkohol sumber alkoksidanya juga menjadi pertimbangan dalam pemilihan 
alkohol yang digunakan. Mg-metoksida larut dalam metanol, tetapi magnesium 
alkoksida dengan gugus alkoksi yang lebih panjang seperti Mg-etoksida dan 
Mg-isopropoksida mudah mengendap menjadi Mg(OH)2 dalam masing-masing 
alkohol sumber alkoksidanya (Noack dkk., 2011). Penggunaan metanol yang 
merupakan alkohol sederhana juga lebih menguntungkan karena dapat 
mempercepat proses gelasi yang akan dijelaskan pada tahap berikutnya dalam 
metode sol-gel (Lalena dkk., 2008).  
Sintesis logam metoksida sebagai prekursor katalis Mg1-xCuxFOH dimulai 
dengan mereaksikan Mg-turnings dengan metanol. Logam Mg bereaksi dengan 
metanol membentuk Mg-metoksida sesuai dengan persamaan reaksi berikut: 
 Mg (s) + 2 CH3OH (l) → Mg(OCH3)2 (s) + H2 (g) (4.1) 
Reaksi pada Persamaan (4.1) merupakan reaksi eksotermis yang ditandai dengan 
dihasilkannya panas selama reaksi. Reaksi berjalan lambat di awal reaksi 
kemudian semakin cepat seiring dengan bertambahnya waktu reaksi. 
Mg-metoksida yang terbentuk tampak sebagai zat berwarna putih dalam reaktor. 
Hasil reaksi selanjutnya direfluks pada suhu 65°C.  
Sementara sintesis Mg-metoksida dilakukan, sintesis Cu-metoksida juga 
dilakukan di reaktor lain. Sintesis Cu-metoksida dilakukan dengan pencampuran 
Cu-asetat, metanol dan akuabides. Kelarutan Cu-asetat dalam metanol cukup 
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rendah, sehingga pemanasan serta penambahan akuabides perlu dilakukan untuk 
meningkatkan kelarutan Cu-asetat. Namun demikian, penambahan akuabides 
dibuat sesedikit mungkin karena keberadaan molekul air berpengaruh terhadap 
reaksi fluorolisis dan hidrolisis. Pada tahap berikutnya, ion Cu2+ bereaksi dengan 
metanol menghasilkan Cu-metoksida sesuai dengan persamaan berikut: 
 Cu2+ + 2 CH3OH → Cu(OCH3)2 + 2 H+ (4.2) 
Cu-metoksida yang terbentuk kemudian ditambahkan ke dalam hasil reaksi 
sintesis Mg-metoksida yang sedang direfluks dan proses refluks kembali 
dilanjutkan. 
Hasil menunjukkan bahwa jika tidak ada penambahan Cu-metoksida maka 
hasil sintesis suspensi Mg-metoksida berwarna putih seperti yang dapat dilihat 
pada Gambar 4.1 (a). Sementara jika dilakukan penambahan Cu-metoksida maka 
diperoleh hasil reaksi berupa suspensi berwarna biru yang merupakan campuran 
antara Mg-metoksida dan Cu-metoksida seperti yang dapat dilihat pada Gambar 
4.1 (b). Warna biru pada hasil reaksi tersebut semakin tajam dengan semakin 




Gambar 4.1 Hasil sintesis logam alkoksida: (a) Mg-metoksida, (b) campuran 
Mg-metoksida dan Cu-metoksida 
 
Campuran logam metoksida yang telah disintesis selanjutnya direaksikan 
dengan HF aqueous 48% sesuai jumlah stoikiometrik yang dibutuhkan. 
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Penambahan HF aqueous 48% disertai dengan pengadukan. Pada tahap ini terjadi 
pembentukan sol melalui reaksi fluorolisis serta hidrolisis. Adapun warna sol 
yang dihasilkan sesuai dengan jumlah Cu yang ditambahkan. Reaksi fluorolisis 
melibatkan substitusi gugus metoksi oleh F dari HF, sedangkan reaksi hidrolisis 
melibatkan substitusi gugus metoksi oleh gugus –OH dari air. Reaksi fluorolisis 
dan hidrolisis tersebut saling berkompetisi. Reaksi fluorolisis secara kinetik dapat 
berlangsung lebih cepat, sehingga akan mendominasi reaksi hidrolisis (Célérier 
dan Richard, 2015). Karena reaksi fluorolisis lebih dominan maka substitusi 
gugus metoksi oleh F akan lebih dominan daripada substitusi oleh gugus –OH.  
Sol yang telah terbentuk terus diaduk hingga menjadi kental. Peningkatan 
kekentalan ini merupakan tanda dimulainya proses gelasi untuk membentuk gel. 
Menurut Wuttke dkk. (2010), pembentukan gel umumnya terjadi melalui reaksi 
kondensasi. Namun pada material logam fluorida, reaksi kondensasi tidak dapat 
terjadi. Pembentukan gel pada material logam fluorida terjadi karena atom F 
memiliki kecenderungan yang tinggi untuk menjadi atom jembatan antar atom-
atom logam membentuk ikatan M-F-M seperti yang telah dilaporkan oleh 
Kemnitz dan Noack (2015). Pembentukan ikatan M-F-M (M = Mg atau Cu) pada 
gel Mg1-xCuxFOH secara sederhana dapat dinyatakan dengan persamaan reaksi 
berikut: 
 n(M−F) → (−F−M−F−M−)n/2 (4.3) 
Proses pembentukan ikatan M-F-M tersebut terus berlanjut hingga akhirnya 
terbentuk gel Mg1-xCuxFOH dengan struktur yang dapat diilustrasikan dengan 
Gambar 4.2 yang merupakan adaptasi dari Kemnitz (2015) dengan penambahan 
logam Cu. 
 




Pengadukan dihentikan ketika gel telah diperoleh dengan sempurna yang 
ditandai dengan kekentalan yang merata. Gel yang diperoleh selanjutnya diperam 
pada suhu kamar. Pada saat pemeraman, terjadi pembentukan ikatan M-F-M lebih 
lanjut. Gel secara bertahap menjadi semakin kuat dan kaku hingga akhirnya 
diperoleh gel yang stabil. Gel yang telah stabil berada di bagian bawah sementara 
sisa pelarut berada di atas gel. Gel stabil yang terbentuk pada tahap ini merupakan 
gel basah yang masih mengandung molekul-molekul pelarut. Gel basah 
selanjutnya dikeringkan pada kondisi vakum dengan tujuan untuk mendapatkan 
xerogel dengan porositas yang tinggi (Kemnitz dkk., 2011). Xerogel hasil 
pengeringan kemudian digerus, sehingga diperoleh serbuk xerogel seperti yang 
dapat dilihat pada Gambar 4.3. Serbuk xerogel selanjutnya dikarakterisasi untuk 
memastikan jenis senyawa yang telah disintesis.  
 
 
 (a) (b) (c)  (d) (e)  
Gambar 4.3 Serbuk xerogel dengan Cu sebesar (a) 0,025; (b) 0,05; (c) 0,075; 
(d) 0,100; (e) 0,150 mol 
 
4.2. Hasil Karakterisasi Xerogel 
4.2.1. Hasil Karakterisasi Ikatan dengan  Spektrofotometer Inframerah 
Karakterisasi xerogel hasil sintesis diawali dengan penentuan ikatan 
melalui metode FTIR. Spektra inframerah xerogel yang diperoleh dapat dilihat 
pada Gambar 4.4. Spektra inframerah xerogel menunjukkan vibrasi pada 600-
500 cm-1 dan 500-400 cm-1. Menurut Prescott dkk. (2005) vibrasi pada 600-500 
cm-1 merupakan vibrasi Mg-O, sedangkan vibrasi pada 500-400 cm-1 merupakan 





Gambar 4.4 Spektra inframerah xerogel dengan Cu sebesar (a) 0; (b) 0,025; 
(c) 0,050; (d) 0,075; (e) 0,100; (f) 0,150 mol 
 
Adanya Cu dalam sintesis memungkinkan terbentuknya CuO dan CuF 
dalam xerogel. Oleh karena itu dalam penelitian ini juga diamati masing-masing 
puncak dari kedua vibrasi ikatan tersebut. Vibrasi Cu-O dan Cu-F secara berturut-
turut memunculkan puncak dalam spektra inframerah pada 623 cm-1 dan 628 cm-1 
(Nakamoto, 2009). Namun vibrasi Cu-O maupun Cu-F tidak teramati pada spektra 
inframerah xerogel hasil sintesis. Hal ini kemungkinan karena konsentrasi Cu 
yang sangat sedikit, sehingga tidak teramati.  
Meskipun vibrasi Cu-O atau Cu-F tidak terlihat, spektra inframerah 
xerogel hasil sintesis menunjukkan perubahan intensitas vibrasi Mg-O dan Mg-F 
dengan adanya doping Cu. Spektrum inframerah xerogel tanpa doping Cu  
menunjukkan intensitas vibrasi Mg-O yang lebih rendah daripada vibrasi Mg-F. 
Namun pada spektra inframerah xerogel dengan Cu = 0,025 hingga 0,075 
intensitas kedua vibrasi tersebut menjadi setara yang menunjukkan adanya 
penurunan intensitas vibrasi Mg-F. Vibrasi Mg-O dan Mg-F bahkan tidak lagi 
teramati secara terpisah pada spektra inframerah xerogel dengan Cu = 0,100 dan 
0,150. Penurunan intensitas vibrasi Mg-F ini terjadi karena adanya doping Cu. 
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Sebagian atom Mg digantikan oleh Cu, sehingga jumlah ikatan Mg-F menurun 
yang akibatnya intensitas vibrasi kedua ikatan tersebut juga menurun. Penurunan 
intensitas vibrasi Mg-F pada material magnesium fluorida yang di-doping logam 
telah dilaporkan oleh Radityo dkk. (2016) yaitu intensitas vibrasi Mg-F menurun 
seiring dengan meningkatnya jumlah mol doping  Ni. 
Spektra inframerah xerogel hasil sintesis menunjukkan vibrasi pada 
3750-3000 cm-1 dan 1650-1630 cm-1 yang secara berturut-turut merupakan daerah 
vibrasi O-H stretching dan O-H bending. Adanya vibrasi di dua daerah tersebut 
menunjukkan adanya molekul air yang terikat secara fisisorpsi pada xerogel. 
Selain itu, terdapat vibrasi pada daerah sekitar 1400 cm-1 yang menurut Nakamoto 
(2009) merupakan vibrasi ikatan H-O-F. Munculnya puncak pada daerah sekitar 
1400 cm-1 menunjukkan adanya interaksi gugus -OH dengan atom F. 
Spektra inframerah xerogel juga menunjukkan vibrasi pada 3000-
2780 cm-1 dan 1130-1050 cm-1. Menurut Prescott dkk. (2005), vibrasi di dua 
daerah tersebut secara berturut-turut merupakan vibrasi C-H stretching dan C-O 
stretching dari gugus metoksi. Adanya dua vibrasi tersebut menunjukkan bahwa 
xerogel yang telah disintesis pada penelitian ini masih mengandung gugus 
metoksi.  
 
4.2.2. Hasil Karakterisasi Struktur Kristal 
Xerogel hasil sintesis selanjutnya dikarakterisasi struktur kristalnya 
dengan XRD. Hasil karakterisasi berupa difraktogram yang ditampilkan pada 
Gambar 4.5. Difraktogram yang diperoleh menunjukkan puncak-puncak lebar 
pada 2θ = 35,3; 40,4; 53,5 dan 60,0°. Scholz dkk. (2012) melaporkan bahwa 
puncak pada 2θ = 35,3; 40,4 dan 53,5° merupakan puncak karakteristik MgFOH, 
sedangkan puncak pada 2θ = 60,0° merupakan puncak karakteristik polimer 
Mg-metoksida. Munculnya puncak pada 2θ = 60,0° menunjukkan adanya gugus 
metoksi pada xerogel hasil sintesis. Hal ini memperkuat hasil analisis spektra 
inframerah yang menunjukkan bahwa xerogel hasil sintesis masih mengandung 
gugus metoksi.  
Gugus metoksi yang masih terdapat pada xerogel hasil sintesis perlu 
dihilangkan. Penghilangan gugus metoksi dapat dilakukan dengan kalsinasi. Oleh 
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karena itu, perlu dilakukan analisis termal terhadap xerogel hasil sintesis untuk 
menentukan suhu kalsinasi yang sesuai untuk menghasilkan xerogel yang bebas 
dari gugus metoksi tetapi masih memiliki gugus -OH. 
 
 
Gambar 4.5 Difraktogram xerogel hasil sintesis dengan Cu sebesar (a) 0;  
(b) 0,025;  (c) 0,050; (d) 0,075; (e) 0,100; (f) 0,150 mol 
 
4.2.3. Hasil Analisis Termal  
Analisis termal terhadap xerogel hasil sintesis dilakukan dengan instrumen 
TG. Xerogel tanpa Cu dipilih sebagai sampel analisis. Analisis dilakukan pada 
atmosfer udara dengan tujuan agar diketahui kestabilan termal padatan hasil 
sintesis dan suhu kalsinasi yang sesuai untuk penghilangan gugus metoksi pada 
xerogel. Penurunan massa xerogel diamati selama analisis. Hasil analisis termal 
yang diperoleh berupa kurva TG yang dapat dilihat pada Gambar 4.6.  
Kurva TG menunjukkan bahwa sampel xerogel mengalami dua tahap 
penurunan berat. Penurunan berat tahap pertama terjadi mulai dari suhu awal 
sekitar 50°C hingga 350°C  dengan besar penurunan berat 12,6 %. Penurunan 
berat tahap kedua terjadi mulai suhu awal sekitar 350°C hingga 550°C dengan 





Gambar 4.6 Kurva TG xerogel hasil sintesis tanpa Cu 
 
Kurva TG selanjutnya dapat dibagi menjadi empat zona. Zona I pada suhu 
20-200°C, zona II pada suhu 200-350°C, zona III pada suhu 350-550°C dan zona 
IV pada suhu 550-800°C. Menurut Telleria dkk. (2013) penurunan berat pada 
zona I terjadi akibat desorpsi molekul-molekul air yang terikat secara fisisorpsi. 
Adapun penurunan berat yang terjadi pada zona II, Prescott dkk. (2005) 
menjelaskan bahwa penurunan berat di zona ini terjadi karena hilangnya gugus 
metoksi. Selanjutnya pada zona III, terjadi pelepasan atom H dan F hingga 
akhirnya diperoleh fasa paling stabil, MgO, ketika xerogel telah mencapai suhu 
pada zona IV. 
Xerogel diperkirakan sudah tidak mengandung gugus metoksi ketika 
berada di akhir zona II. Dugaan ini didukung oleh besar penurunan berat xerogel 
yang terjadi pada zona III. Ketika berada di akhir zona II, xerogel memiliki berat 
85,9 % dan diperkirakan berupa MgFOH. Jika benar demikian maka perubahan 
dari MgFOH menjadi MgO pada zona III seharusnya disertai dengan penurunan 
berat sebesar 26,8 %. Hasil analisis menunjukkan bahwa penurunan berat yang 
terjadi pada zona III adalah 22,4 %. Besar penurunan berat yang terjadi 
sebenarnya mendekati dengan besar penurunan berat secara teori, sehingga 
kemungkinan besar xerogel di akhir zona II memang merupakan MgFOH yang 
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telah terbebas dari gugus metoksi. Dengan demikian, suhu kalsinasi yang sesuai 
untuk menghilangkan gugus metoksi dari xerogel tetapi tidak sampai 
menghilangkan gugus -OH adalah 350°C.  
 
4.3. Hasil Karakterisasi Katalis 
Katalis yang dimaksud dalam penelitian ini adalah padatan hasil kalsinasi 
xerogel. Karakterisasi yang dilakukan meliputi penentuan ikatan, struktur kristal, 
keasaman dan luas permukaan. 
 
4.3.1. Hasil Karakterisasi Ikatan dalam Katalis 
Katalis dikarakterisasi dengan FTIR untuk memastikan bahwa gugus 
metoksi telah berhasil dihilangkan. Spektra inframerah yang diperoleh dapat 
dilihat pada Gambar 4.7. Vibrasi C-H stretching pada 3000-2780 cm-1 dan C-O 
stretching pada 1130-1050 cm-1 tidak teramati pada spektra inframerah katalis, 
sehingga dapat diketahui bahwa katalis tidak lagi mengandung gugus metoksi. 
Hasil ini seperti yang telah dilaporkan oleh Wuttke dkk. (2008) yaitu kalsinasi 
pada suhu 350°C mampu menghilangkan gugus metoksi pada MgF2-x(OH)x. 
 
 
Gambar 4.7 Spektra inframerah katalis dengan doping Cu sebesar (a) 0; 
(b) 0,025; (c) 0,050; (d) 0,075; (e) 0,100; (f) 0,150 mol 
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Intensitas vibrasi O-H bending pada 1650-1630 cm-1 pada spektra katalis 
lebih rendah daripada intensitas vibrasi pada xerogel. Hasil ini menunjukkan 
bahwa molekul air yang teradsorpsi secara fisisorpsi telah hilang. Selain itu, 
muncul puncak vibrasi pada pada 3700 cm-1. Prescott dkk. (2005) menjelaskan 
bahwa vibrasi yang muncul pada 3700 cm-1 merupakan vibrasi dari gugus -OH 
terisolasi. Adanya gugus -OH terisolasi pada padatan hasil kalsinasi xerogel 
menunjukkan bahwa kalsinasi yang telah dilakukan tidak sampai menghilangkan 
gugus -OH. Dengan demikian, kalsinasi pada suhu 350°C terbukti mampu 
menghilangkan gugus metoksi tetapi tidak sampai menghilangkan gugus -OH. 
Karakterisasi katalis  kemudian dilanjutkan dengan penentuan struktur kristal. 
 
4.3.2. Hasil Karakterisasi Struktur Kristal Katalis 
Katalis yang telah bebas dari gugus metoksi kemudian dikarakterisasi 
struktur kristalnya dengan XRD. Difraktogram yang diperoleh dicocokkan dengan 
difraktogram MgFOH dari literatur dan difraktogram standar. Difraktogram 
katalis tanpa Cu digunakan sebagai sampel pencocokan. Hasil pencocokan 
difraktogram dapat dilihat pada Gambar 4.8.  
 
 
Gambar 4.8 Pencocokan difraktogram: (a) standar MgF2 PDF No. 70-2269 
(  ) dan standar Mg(OH)2 PDF No. 07-0239 (  ); 
(b) xerogel; (c) katalis; (d) MgFOH (Scholz dkk., 2012) 
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Difraktogram xerogel dan difraktogram katalis dicocokkan dengan 
difraktogram MgFOH yang telah dilaporkan oleh Scholz dkk. (2012). Hasil 
pencocokan menunjukkan bahwa difraktogram xerogel dan difraktogram katalis 
menunjukkan puncak-puncak pada posisi yang sama dengan difraktogram 
MgFOH (Scholz dkk., 2012), yaitu pada 2θ = 35,3; 40,4; 53,5 dan 60,0°. Menurut 
Prasetyoko dkk. (2016), jika difraktogram suatu material menunjukkan paling 
tidak 4 puncak pada posisi yang sama dengan puncak dari difraktogram material 
pembanding, maka dapat dipastikan bahwa struktur kristal pada material tersebut 
sama dengan struktur kristal material pembanding. Difraktogram katalis 
menunjukkan 4 puncak pada posisi yang sama dengan puncak MgFOH dari 
literatur, sehingga dapat disimpulkan bahwa struktur kristal katalis hasil sintesis 
merupakan MgFOH. 
Difraktogram katalis juga dicocokkan dengan difraktogram standar untuk 
mengidentifikasi tiap puncak yang muncul. Difraktogram standar yang digunakan 
adalah difraktogram MgF2 PDF No. 70-2269 dan Mg(OH)2 PDF No. 07-0239 dari 
database JCPDS-International Center for Diffraction Data PCPDFWIN. Hasil 
pencocokan menunjukkan bahwa puncak pada 2θ = 35,3; 40,4 dan 53,5° 
merupakan puncak dari MgF2. Di sisi lain, difraktogram padatan hasil kalsinasi 
xerogel sama sekali tidak menunjukkan kesamaan dengan difraktogram standar 
Mg(OH)2. Hasil ini menunjukkan bahwa fasa utama yang terdapat pada padatan 
hasil kalsinasi xerogel sama dengan MgF2, tetapi dengan kristalinitas yang rendah. 
Hal ini sesuai dengan penjelasan yang dikemukakan oleh Kemnitz dan Noack 
(2015) bahwa material logam fluorida yang disintesis dengan metode sol-gel 
fluorolitik umumnya memiliki fasa XRD amorf dengan kristalinitas rendah.  
Difraktogram katalis menunjukkan perbedaan dengan difraktogram 
xerogel. Puncak yang muncul pada difraktogram katalis lebih tajam, terutama 
puncak pada 2θ = 40,4 dan 53,5°. Selain itu muncul puncak baru pada 2θ = 27,2; 
43,7; 60,8; dan 68,1° yang juga merupakan puncak karakteristik MgF2. Hasil 
pengamatan ini menunjukkan bahwa katalis memiliki kristalinitas yang lebih 
tinggi daripada xerogel, sehingga struktur kristalnya semakin mendekati struktur 
kristal MgF2. Peningkatan kristalinitas karena proses kalsinasi ini seperti yang 
telah dilaporkan oleh Prescott dkk. (2005). 
51 
 
Puncak pada 2θ = 60,0° yang telah diidentifikasi sebagai puncak 
karakteristik polimer Mg-metoksida tidak lagi teramati pada difraktogram katalis. 
Hal ini merupakan indikator bahwa gugus metoksi tidak lagi terdapat pada katalis. 
Hasil ini mendukung hasil pengamatan spektra inframerah katalis yang telah 
dijelaskan sebelumnya, yaitu kalsinasi pada suhu 350°C dapat menghilangkan 
gugus-gugus metoksi. Selanjutnya katalis tanpa doping Cu dibandingkan dengan 
difraktogram katalis dengan doping Cu = 0,025–0,150 mol. 
Difraktogram katalis ditampilkan pada Gambar 4.9. Difraktogram katalis 
dengan variasi doping Cu = 0,025–0,150 mol menunjukkan puncak pada posisi 
yang hampir sama dengan difraktogram katalis tanpa Cu, yaitu pada 2θ = 35,3; 
40,4 dan 53,5°, sehingga dapat diketahui bahwa katalis yang di-doping Cu masih 
memiliki struktur kristal yang sama dengan katalis tanpa Cu. Doping Cu tidak 
mengakibatkan perubahan struktur kristal katalis.  
 
 
Gambar 4.9 Difraktogram katalis dengan doping Cu sebesar (a) 0; (b) 0,025; 
(c) 0,050; (d) 0,075; (e) 0,100; (f) 0,150 mol 
 
Meskipun doping Cu tidak mengakibatkan perubahan struktur kristal, 
perbedaan di antara difraktogram tiap sampel katalis tetap teramati. Puncak yang 
muncul pada 2θ = 35,3; 40,4 dan 53,5° mengalami sedikit pergeseran ke 2θ yang 
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lebih rendah seiring dengan meningkatnya jumlah doping Cu. Semakin banyak 
jumlah doping Cu pada katalis, semakin jauh pergeseran puncak yang terjadi. 
Adanya pergeseran puncak difraktogram akibat doping Cu menunjukkan bahwa 
doping telah berhasil dilakukan. Nilai 2θ yang menunjukkan pergeseran puncak 
pada katalis dapat dilihat pada  Tabel 4.1. 
 
Tabel 4.1 Pergeseran puncak difraktogram padatan katalis 
 
Variasi doping Cu pada katalis (mol) 
0 0,025 0,050 0,075 0,100 0,150 
2θ 
35,5 35,5 35,5 35,5 35,4 35,4 
40,4 40,3 40,1 40,0 39,9 39,7 
53,5 53,4 53,3 53,3 53,2 53,1 
 
Pergeseran puncak difraktogram berhubungan dengan perubahan nilai 
d-spacing kisi kristal. Menurut Kemnitz dkk. (2011), MgFOH memiliki struktur 
kristal yang sama dengan struktur kristal MgF2, yaitu struktur rutil yang pada 
struktur kristal tersebut ion Mg2+ memiliki bilangan koordinasi 6. Pada bilangan 
koordinasi 6, Huheey dkk. (1993) menyatakan bahwa jari-jari ionik Mg2+ dan 
Cu2+ secara berturut-turut adalah 86 dan 87 pm. Nilai jari-jari kedua ion tersebut 
menjelaskan mengapa doping Cu pada katalis mengakibatkan pergeseran puncak 
difraktogram ke 2θ yang lebih rendah. Adanya doping Cu pada katalis 
mengakibatkan sebagian ion Mg2+ tergantikan oleh Cu2+. Karena jari-jari ionik 
Cu2+ sedikit lebih besar daripada jari-jari ionik Mg2+, penggantian tersebut 
mengakibatkan peningkatan d-spacing. Akibatnya puncak-puncak difraksi katalis 
bergeser ke 2θ yang lebih rendah seiring dengan meningkatnya jumlah doping Cu. 
Pergeseran puncak difraksi ini seperti yang telah dilaporkan oleh Murthy dkk. 
(2004). 
Hasil pengamatan lain yang tampak dari difraktogram katalis adalah 
perubahan intensitas puncak difraktogram pada 2θ = 35,3; 40,4 dan 53,5° seiring 
dengan meningkatnya jumlah doping Cu. Intensitas ketiga puncak difraktogram 
tersebut menurun seiring dengan meningkatnya jumlah doping Cu pada katalis 
dengan variasi doping Cu = 0–0,075 mol, tetapi intensitas ketiga puncak 
difraktogram tersebut meningkat pada katalis dengan variasi doping Cu = 0,100–
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0,150 mol. Hasil ini kemungkinan menunjukkan bahwa puncak yang muncul pada 
katalis dengan variasi doping Cu = 0,100–0,150 mol bukan puncak karakteristik 
MgF2 melainkan puncak karakteristik CuO. Hal ini diperkuat dengan kesesuaian 
ketiga puncak difraktogram tersebut dengan puncak karakteristik CuO dari 
database JCPDS-International Center for Diffraction Data PCPDFWIN 
No. 74-1021, yaitu  pada 2θ = 35,7; 39,2 dan 53,7°. Adanya puncak karakteristik 
CuO menunjukan bahwa doping Cu sebanyak 0,100 dan 0,150 mol telah melebihi 
jumlah optimum, sehingga sebagian Cu tidak dapat menggantikan Mg dan 
akhirnya membentuk CuO.  
Hasil analisis difraktogram katalis memperkuat hasil analisis spektra 
inframerah yang menunjukkan bahwa katalis tidak mengandung gugus metoksi. 
Pencocokan difraktogram katalis dengan difraktogram MgFOH dari literatur serta 
difraktogram standar telah menunjukkan bahwa struktur dari katalis adalah 
MgFOH. Dengan demikian, dapat disimpulkan bahwa katalis yang telah disintesis 
ini merupakan Mg1-xCuxFOH.  
 
4.3.3. Hasil Penentuan Keasaman Mg1-xCuxFOH 
Penentuan keasaman Mg1-xCuxFOH dilakukan dengan metode adsorpsi 
piridin yang dilanjutkan dengan analisis FTIR sesuai metode yang telah dilakukan 
oleh Murthy dkk. (2005). Spektra inframerah yang diperoleh ditampilkan pada 
Gambar 4.10.  
Spektra inframerah Mg1-xCuxFOH menunjukkan puncak pada bilangan 
gelombang 1447–1460, 1500 dan 1540 cm-1. Menurut Hattori (2014), puncak 
pada bilangan gelombang 1447–1460 cm-1 menunjukkan adanya sisi asam Lewis, 
sedangkan puncak pada bilangan gelombang 1540 cm-1 menunjukkan adanya sisi 
acam Brønsted. Adapun puncak yang muncul pada bilangan gelombang 1500 cm-1 
merupakan puncak untuk sisi asam Lewis dan Brønsted seperti yang telah 
dijelaskan oleh Che dan Ve´drine (2012). Adanya puncak untuk sisi asam Lewis 
serta puncak untuk sisi asam Brønsted pada spektra inframerah menunjukkan 
bahwa Mg1-xCuxFOH yang telah disintesis merupakan material biacidic seperti 






Gambar 4.10 Spektra adsorpsi piridin-FTIR Mg1-xCuxFOH dengan x sebesar 
(a) 0; (b) 0,025; (c) 0,050; (d) 0,075; (e) 0,100; (f) 0,150 mol 
 
 
Gambar 4.11 Aluran x terhadap jumlah sisi asam dalam Mg1-xCuxFOH: sisi asam 
Lewis ( ), sisi asam Brønsted ( )  
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Jumlah sisi asam pada Mg1-xCuxFOH selanjutnya ditentukan secara semi 
kuantitatif melalui integrasi luasan puncak spektra inframerah untuk massa sampel 
yang sama. Hasil penentuan jumlah sisi asam Mg1-xCuxFOH ditampilkan pada 
Tabel 4.2. Data dari Tabel 4.2 selanjutnya dibuat grafik untuk mempermudah 
dalam melihat hubungan variasi doping Cu dengan keasaman Mg1-xCuxFOH. 
Grafik keasaman Mg1-xCuxFOH dapat dilihat pada Gambar 4.11. Dari Gambar 
4.11 dapat dilihat bahwa doping Cu mengakibatkan  peningkatan keasaman. 
Sampel tanpa doping Cu (variasi x = 0) memiliki jumlah sisi asam Lewis = 0,78 
dan sisi asam Brønsted = 1,24. Ketika dilakukan doping Cu dengan variasi 
x = 0,025, sisi asam Lewis meningkat menjadi 1,66 sementara sisi asam Brønsted 
meningkat menjadi 2,52. Peningkatan keasaman akibat doping ini sesuai dengan 
yang telah dilaporkan oleh Wuttke dkk. (2012). 
 
Tabel 4.2 Jumlah sisi asam Mg1-xCuxFOH 
Variasi x 
Jumlah Sisi Asam (a.u.) 
Sisi Asam Lewis Sisi Asam Brønsted 
0 0.78 1.24 
0,025 1.66 2.52 
0,050 1.58 1.89 
0,075 1.57 2.00 
0,100 1.50 1.97 
0,150 1.57 2.05 
 
Peningkatan jumlah doping Cu pada variasi berikutnya ternyata tidak 
menghasilkan peningkatan keasaman. Jumlah sisi asam Lewis maupun Brønsted 
pada variasi x = 0,050–0,150 justru lebih rendah jika dibandingkan dengan jumlah 
sisi asam Lewis maupun Brønsted pada variasi x = 0,025, tetapi masih lebih tinggi 
jika dibandingkan dengan variasi tanpa doping Cu. Selain itu, dapat dilihat bahwa 
jumlah sisi asam Lewis maupun Brønsted pada variasi x = 0,050–0,150 tidak jauh 
berbeda. Hasil ini menunjukkan bahwa doping Cu 0,025 memiliki keasaman 




4.3.4. Hasil Pengukuran Luas Permukaan Mg1-xCuxFOH 
Pengukuran luas permukaan Mg1-xCuxFOH dilakukan dengan metode 
adsorpsi-desorpsi N2. Metode adsorpsi-desorpsi N2 merupakan salah satu analisis 
struktur pori dan permukaan yang dapat memberikan berbagai informasi, sehingga 
sangat penting untuk dilakukan dalam karakterisasi suatu padatan. Selain luas 
permukaan, metode adsorpsi-desorpsi N2 dapat memberikan informasi lain 
meliputi bentuk, ukuran, distribusi ukuran, dan volume pori. Informasi mengenai 
luas permukaan dan struktur pori tersebut sangat penting terutama untuk material 
katalis karena informasi tersebut dapat digunakan untuk menjelaskan aktivitas dan 
selektivitas katalis (Prasetyoko dkk., 2016).  
Hasil analisis metode adsorpsi-desorpsi N2 dari sampel Mg1-xCuxFOH 
ditampilkan sebagai grafik adsorpsi-desorpsi isotermal seperti yang dapat dilihat 
pada Gambar 4.12. Mg1-xCuxFOH menghasilkan adsorpsi-desorpsi isotermal tipe 
IV menurut IUPAC yang merupakan adsorpsi-desorpsi isotermal untuk material 
mesopori. Pada Gambar 4.12 tampak bahwa ketika tekanan belum diberikan, 
jumlah gas yang teradsorpsi sangat sedikit. Ketika tekanan mulai dinaikkan 
hingga P/P0 ≈ 0,1, jumlah gas yang teradsorpsi meningkat karena gas mulai 
menjenuhi monolayer. Ketika tekanan terus dinaikkan hingga P/P0 ≈ 0,5, grafik 
adsorpsi-desorpsi isotermal menunjukkan kenaikan perlahan yang merupakan 
indikasi bahwa jumlah gas yang teradsorpsi terus bertambah secara perlahan. Pada 
P/P0 = 0,1–0,5 ini molekul-molekul gas mulai membentuk multilayer. Ketika 
tekanan mencapai P/P0 ≈ 0,7, interaksi antar molekul pada dinding pori yang 
berhadapan mulai terjadi. Selanjutnya pada tekanan yang lebih tinggi hingga P/P0 
= 1, grafik adsorpsi-desorpsi isotermal meningkat tajam karena molekul gas mulai 
memenuhi mesopori. Adsorpsi gas pada mesopori ini seperti yang telah dijelaskan 
oleh Mikhail dan Robens (1983).  
Tekanan kemudian diturunkan agar molekul gas terdesorpsi. Pada tekanan 
yang sama, jumlah gas yang didesorpsi ternyata tidak sama dengan jumlah gas 
yang diadsorpsi semula. Gas yang masih tertinggal pada Mg1-xCuxFOH lebih 
banyak dibandingkan dengan gas yang masuk pada saat adsorpsi, sehingga 
terbentuk loop histerisis. Menurut Lowell dkk. (2004), loop histerisis terjadi 
karena adanya kondensasi kapiler.  
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Tiap variasi Mg1-xCuxFOH menunjukkan tipe loop histerisis yang berbeda. 
Mg1-xCuxFOH dengan x = 0 dan 0,025 menunjukkan histerisis tipe H3 menurut 
IUPAC. Pada variasi x = 0,050 dan 0,075, loop histerisis lebih besar dan lebih 
menunjukkan histerisis tipe H2. Selanjutnya pada variasi x = 0,100 dan 0,150, 
loop histerisis yang muncul lebih sempit tetapi dengan slope yang lebih tajam, 
sehingga loop histerisis mendekati tipe H1. Loop histerisis yang berbeda pada tiap 


























Tekanan relatif (P/P0) 
 
 
Gambar 4.12 Grafik adsorpsi-desorpsi N2 Mg1-xCuxFOH dengan x sebesar (a) 0; 




Perbedaan loop histerisis menunjukkan adanya perbedaan struktur pori 
pada Mg1-xCuxFOH. Menurut Condon (2006), histerisis tipe H3 seperti yang 
dihasilkan oleh Mg1-xCuxFOH dengan x = 0 dan  0,025 menunjukkan adanya pori 
berbentuk celah, sedangkan histerisis tipe H2 seperti yang dihasilkan oleh 
Mg1-xCuxFOH dengan x = 0,050 dan  0,075 menunjukkan adanya pori tipe ink-
bottle, yaitu pori dengan bagian dalam yang lebar tetapi dengan lubang masuk 
yang sempit. Histerisis tipe H2 juga menunjukkan kemungkinan terbentuknya pori 
yang saling terhubung seperti yang telah dijelaskan oleh Che dan Ve´drine, 
(2012). Adapun histerisis tipe H1 yang dihasilkan oleh Mg1-xCuxFOH dengan 
x = 0,100 dan 0,150 menunjukkan terbentuknya pori dengan distribusi ukuran 
yang hampir seragam (Mikhail dan Robens, 1983). 
Data adsorpsi-desorpsi N2 pada Mg1-xCuxFOH selanjutnya digunakan 
untuk pengukuran luas permukaan dengan model BET. Hasil pengukuran luas 
permukaan Mg1-xCuxFOH dapat dilihat pada Tabel 4.3. Data luas permukaan yang 
diperoleh menunjukkan bahwa doping Cu dapat meningkatkan luas permukaan 
pada Mg1-xCuxFOH. Pada variasi x = 0 atau variasi tanpa Cu, luas permukaan 
hanya 92,49 m2/g. Namun pada variasi x = 0,025–0,150, luas permukaan yang 
dihasilkan mencapai lebih dari 200 m2/g. Hasil ini didukung oleh Troncea dkk. 
(2011) yang telah melaporkan sintesis MgF2-x(OH)x dengan hasil yang diperoleh 
adalah material dengan luas permukaan antara 200–400 m2/g.  
 
Tabel 4.3 Luas permukaan Mg1-xCuxFOH 








Histogram luas permukaan katalis Mg1-xCuxFOH dapat dilihat pada 
Gambar 4.13. Pada Gambar 4.13 dapat dilihat bahwa variasi x = 0 memiliki luas 
permukaan paling rendah. Kemudian luas pemukaan mengalami peningkatan 
ketika dilakukan doping Cu. Luas permukaan meningkat dengan bertambahnya 
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jumlah doping Cu hingga mencapai variasi x = 0,075. Pada variasi x = 0,075 
didapatkan luas permukaan terbesar, yaitu 316,05 m2/g. Variasi x = 0,100 dan 
0,150 ternyata justru menghasilkan luas permukaan yang lebih kecil daripada luas 
permukaan variasi x = 0,075. Hasil ini menunjukkan bahwa variasi x = 0,075 
merupakan variasi yang sesuai untuk mendapatkan luas permukaan optimum. 
Pada variasi x = 0,100 dan 0,150, jumlah Cu yang ditambahkan sudah melebihi 
jumlah optimum. Akibatnya sebagian Cu tidak dapat masuk ke dalam struktur 
kristal Mg1-xCuxFOH dan hanya berada di permukaan, sehingga mengakibatkan 
penurunan luas permukaan seperti yang telah dijelaskan oleh Murthy dkk. (2004). 
 
 
Gambar 4.13 Histogram luas permukaan katalis Mg1-xCuxFOH 
 
 
Tabel 4.4 Volume dan diameter pori Mg1-xCuxFOH 
Variasi x (mol) Volume pori (cm3/g) Diameter pori (nm) 
0 0,250 1,922 
0,025 0,354 7,103 
0,050 0,322 4,999 
0,075 0,410 5,270 
0,100 0,392 6,124 
0,150 0,335 6,153 
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Selain luas permukaan, volume dan diameter pori juga merupakan karakter 
material katalis yang sangat penting untuk diukur. Volume dan diameter pori 
katalis Mg1-xCuxFOH diukur dengan model BJH. Hasil pengukuran volume dan 
diameter pori Mg1-xCuxFOH dapat dilihat pada  
Tabel 4.4. Mg1-xCuxFOH memiliki volume pori antara 0,25–0,41 cm3/g 
dan diameter pori antara 1,92–7,10 nm. 
Grafik aluran volume dan diameter pori terhadap variasi x dalam 
Mg1-xCuxFOH dapat dilihat pada Gambar 4.14. Dari Gambar 4.14 tersebut dapat 
dilihat bahwa secara umum variasi dengan doping Cu menghasilkan volume dan 
diameter pori yang lebih besar daripada volume dan diameter pori pada variasi 
tanpa doping Cu. Namun aluran volume pada Mg1-xCuxFOH tidak sepenuhnya 
menunjukkan kesesuaian dengan jumlah doping Cu. 
 
 
Gambar 4.14 Aluran volume dan diameter pori terhadap variasi x dalam 
Mg1-xCuxFOH 
 
Aluran diameter pori juga tidak sepenuhnya sesuai dengan jumlah doping 
Cu. Diameter pori meningkat seiring dengan meningkatnya jumlah doping Cu 
pada variasi x = 0–0,025, tetapi kemudian diameter pori mengalami penurunan 
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pada variasi 0,050. Diameter pori kembali mengalami peningkatan pada variasi 
x = 0,075. Adapun penurunan diameter pori yang terjadi pada variasi x = 0,100 
dan 0,150, hal ini kemungkinan terjadi karena doping Cu telah melewati jumlah 
optimum, sehingga tidak semua Cu yang ditambahkan dapat masuk ke dalam 
struktur Mg1-xCuxFOH. Cu yang tidak dapat masuk ke dalam struktur 
Mg1-xCuxFOH mengisi pori-pori yang ada, sehingga diameter pori pada variasi 
x = 0,100 dan 0,150 menjadi lebih kecil. Besar volume dan diameter pori pada 
Mg1-xCuxFOH yang tidak sepenuhnya berhubungan dengan jumlah doping ini 
seperti yang telah dilaporkan oleh Zhang dkk. (2009). 
 
4.4. Hasil Uji Katalisis pada Reaksi TMHQ dengan Isofitol 
Katalis hasil sintesis yang telah dikarakterisasi selanjutnya diuji 
aktivitasnya pada reaksi TMHQ dengan isofitol. TMHQ dan isofitol dengan 
perbandingan mol 1:1 direaksikan dalam pelarut metanol dengan katalis 
Mg1-xCuxFOH. Reaksi diawali dengan pencampuran TMHQ dan katalis ke dalam 
metanol. Campuran ini direfluks pada suhu 65°C selama 30 menit. Tujuan dari 
tahap ini adalah aktivasi TMHQ. Isofitol selanjutnya ditambahkan ke dalam 
campuran reaksi secara perlahan tetes demi tetes. Penambahan isofitol secara 
perlahan perlu dilakukan karena katalis asam dapat membuat isofitol mengalami 
dehidrasi menjadi fitadiena seperti yang telah dilaporkan oleh Wuttke dkk. (2008). 
Penambahan secara perlahan dapat membuat isofitol segera bereaksi dengan 
TMHQ untuk menghasilkan produk. Setelah penambahan isofitol, campuran 
reaksi direfluks kembali selama 3 jam.  
Menurut Candu dkk. (2011), produk dominan yang dihasilkan oleh reaksi 
TMHQ dengan isofitol adalah α-tokoferol dan benzofuran. Hasil reaksi yang 
diperoleh pada penelitian ini berwarna kuning tua, sehingga diduga mengandung 
α-tokoferol dan benzofuran sebagaimana hasil reaksi pada penelitian 
Indrayanah (2011). Oleh karena itu, dilakukan ekstraksi dengan n-heksana untuk 
memisahkan produk α-tokoferol dan benzofuran. Benzofuran akan terekstraksi ke 
dalam n-heksana, sementara α-tokoferol tetap berada di dalam metanol. Fraksi 
metanol dan n-heksana selanjutnya dianalisis dengan HPLC untuk menentukan 
sisa TMHQ serta jumlah produk yang dihasilkan.  
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Hasil analisis HPLC dari semua sampel tidak menunjukkan adanya 
α-tokoferol. Hasil analisis HPLC kemudian digunakan untuk perhitungan 
konversi, selektivitas, dan yield yang secara berturut-turut dilakukan sesuai 
dengan Persamaan 3.1, 3.2 dan 3.3. Perhitungan konversi didasarkan pada jumlah 
TMHQ karena TMHQ lebih stabil daripada isofitol. Hasil perhitungan konversi 
dan yield katalis Mg1-xCuxFOH pada reaksi TMHQ dengan isofitol dapat dilihat 
pada Gambar 4.15.  
 
 
Gambar 4.15 Konversi (  ), yield benzofuran (  ) dan yield produk lain 
(  ) katalis Mg1-xCuxFOH 
 
Konversi TMHQ yang dihasilkan katalis dengan doping Cu (variasi x = 
0,025–0,150) lebih tinggi daripada konversi TMHQ katalis tanpa doping Cu 
(variasi x = 0). Katalis tanpa doping Cu hanya menghasilkan konversi sebesar 
56% sementara katalis dengan doping Cu mampu menghasilkan konversi TMHQ 
lebih dari 75%. Konversi TMHQ tertinggi dihasilkan oleh katalis dengan variasi 
x = 0,050, yaitu sebesar 98,4%. Urutan konversi TMHQ yang dihasilkan oleh 
katalis Mg1-xCuxFOH secara keseluruhan adalah MgFOH < Mg0,975Cu0,025FOH < 
Mg0,900Cu0,100FOH < Mg0,925Cu0,075FOH < Mg0,850Cu0,150FOH < 
Mg0,950Cu0,050FOH. Doping Cu yang dilakukan pada katalis MgFOH terbukti 
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dapat meningkatkan konversi TMHQ pada reaksi TMHQ dengan isofitol hingga 
sebesar 42,4%. Peningkatan konversi katalis dengan doping logam ini seperti 
yang telah dilaporkan oleh Murthy dkk. (2004) yaitu doping logam Ga pada 
katalis MgF2 dapat meningkatkan konversi pada reaksi dismutasi CCl2F2.  
Katalis Mg1-xCuxFOH menghasilkan yield benzofuran antara 56–60,4%. 
Katalis tanpa doping Cu menghasilkan yield benzofuran terendah yaitu sebesar 
56%, sedangkan yield benzofuran tertinggi dihasilkan oleh katalis dengan variasi 
x = 0,050 yaitu sebesar 60,4%. Urutan yield benzofuran yang dihasilkan oleh 
katalis Mg1-xCuxFOH secara keseluruhan adalah MgFOH < Mg0,900Cu0,100FOH < 
Mg0,850Cu0,150FOH < Mg0,975Cu0,025FOH < Mg0,925Cu0,075FOH < 
Mg0,950Cu0,050FOH. Yield benzofuran yang dihasilkan oleh katalis dengan variasi 
x = 0,100 dan 0,150 ternyata justru lebih rendah daripada yield katalis dengan 
variasi x = 0,025–0,075. Hal ini kemungkinan terjadi karena jumlah doping Cu 
pada katalis dengan x = 0,100 dan 0,150 telah melewati jumlah optimum seperti 
yang telah dilaporkan oleh Wuttke dkk. (2012). 
 
 
Gambar 4.16 Aluran konversi (  ) terhadap intensitas puncak difraktogram 




Aktivitas katalitik suatu material dipengaruhi oleh karakteristik material 
tersebut (Ross, 2012). Oleh karena itu, konversi TMHQ dan yield katalis 
Mg1-xCuxFOH pada reaksi TMHQ dengan isofitol perlu dikaitkan dengan hasil 
karakterisasi katalis Mg1-xCuxFOH. Keterkaitan antara konversi TMHQ katalis 
Mg1-xCuxFOH dengan hasil karakterisasi XRD dapat dilihat pada Gambar 4.16. 
Konversi yang dihasilkan oleh katalis dengan variasi x = 0–0,075 terlihat 
menunjukkan keterkaitan dengan intensitas puncak difraktogram, yaitu konversi 
berbanding terbalik dengan intensitas puncak difraktogram. Menurut Che dan 
Ve´drine (2012), intensitas puncak difraktogram sebanding dengan kristalinitas. 
Dengan demikian, dapat dikatakan bahwa konversi katalis Mg1-xCuxFOH pada 
variasi x = 0–0,075 berbanding terbalik dengan kristalinitas. Hasil ini seperti yang 
diperoleh oleh Wang dkk. (2016) yaitu konversi katalis Cu/P25 pada reaksi 
hidrogenasi selektif dimetil oksalat berbanding terbalik dengan kristalinitas 
katalis. Namun demikian, hubungan antara konversi TMHQ dengan kristalinitas 
katalis pada variasi x = 0,100 dan 0,150 tidak dapat diketahui dengan pasti yang 
kemungkinan akibat adanya fasa CuO pada kedua katalis tersebut. 
 
 
Gambar 4.17 Aluran konversi (  ) terhadap keasaman Brønsted (  ) 




Konversi TMHQ katalis Mg1-xCuxFOH selanjutnya dikaitkan dengan 
keasaman. Aluran konversi katalis Mg1-xCuxFOH terhadap keasaman ditampilkan 
pada Gambar 4.17. Aluran konversi tidak sepenuhnya sama dengan aluran 
keasaman Brønsted maupun keasaman Lewis, tetapi dapat dilihat bahwa katalis 
dengan doping Cu (x = 0,025–0,150) memiliki keasaman dan konversi lebih 
tinggi daripada katalis tanpa doping Cu (x = 0). Keasaman yang lebih tinggi pada 
katalis dengan doping Cu dapat meningkatkan konversi katalis. Hasil ini sesuai 
dengan Gömöry dkk. (2010) yang melaporkan bahwa katalis dengan keasaman 
rendah kurang aktif pada reaksi TMHQ dengan isofitol. Keasaman berpengaruh 
terhadap konversi karena sisi asam berperan sebagai sisi aktif pada reaksi tersebut 




Gambar 4.18 Aluran konversi (  ) terhadap luas permukaan (  ) 
katalis Mg1-xCuxFOH 
 
Aluran konversi TMHQ terhadap luas permukaan katalis Mg1-xCuxFOH 
dapat dilihat pada Gambar 4.18. Konversi TMHQ yang dihasilkan oleh katalis 
Mg1-xCuxFOH dengan variasi x = 0–0,075 tampak sebanding dengan luas 
permukaan. Katalis dengan variasi x = 0 yang memiliki luas permukaan terendah 
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menghasilkan konversi terendah. Luas permukaan kemudian meningkat pada 
variasi x = 0,025–0,075 yang juga disertai dengan peningkatan konversi. Namun 
luas permukaan katalis dengan variasi x = 0,100 dan 0,150 tampak tidak terkait 
dengan konversi. Hal ini menunjukkan bahwa luas permukaan tidak terlalu 
berpengaruh terhadap konversi TMHQ. Hasil ini seperti yang diperoleh oleh 
Murthy dkk. (2004) yaitu konversi katalis FeF3/MgF2 pada reaksi benzoilasi 
anisol tidak menunjukkan keterkaitan dengan luas permukaan katalis. 
Pembahasan berikutnya adalah keterkaitan antara yield benzofuran dengan 
hasil karakterisasi katalis Mg1-xCuxFOH. Hasil karakterisasi yang menunjukkan 
keterkaitan dengan yield benzofuran adalah keasaman seperti yang dapat dilihat 
pada Gambar 4.19. Aluran yield benzofuran sesuai dengan aluran keasaman. Hasil 
ini menunjukkan bahwa yield benzofuran pada penelitian ini dipengaruhi oleh 
keasaman. Menurut Candu dkk. (2011), tahap awal dari reaksi TMHQ dengan 
isofitol yang merupakan reaksi alkilasi membutuhkan kombinasi antara sisi asam 
Lewis dan Brønsted. Sisi asam Lewis berperan untuk aktivasi TMHQ, sedangkan 
sisi asam Brønsted berperan untuk aktivasi isofitol (Gömöry dkk., 2011).  
 
 
Gambar 4.19 Aluran yield (  ) terhadap keasaman Brønsted (  ) dan 




Katalis yang baik tidak hanya bersifat aktif, tetapi juga selektif. 
Selektivitas katalis Mg1-xCuxFOH pada reaksi TMHQ dengan isofitol dapat dilihat 
pada Gambar 4.20. Produk dominan yang dihasilkan dari reaksi TMHQ dengan 
isofitol pada penelitian ini hanya benzofuran, sehingga dapat dikatakan bahwa 
katalis Mg1-xCuxFOH memiliki selektivitas yang tinggi terhadap benzofuran. 
Hasil ini berbeda dengan beberapa penelitian terdahulu yang melaporkan adanya 
dua produk dominan, yaitu α-tokoferol dan benzofuran (Schager dan Bonrath, 
2000; Bonrath dkk., 2007; Coman dkk., 2008). 
 
 
Gambar 4.20 Selektivitas benzofuran (  ) dan selektivitas produk lain (  ) 
katalis Mg1-xCuxFOH 
 
Selektivitas benzofuran yang dihasilkan oleh katalis dengan doping Cu 
(variasi x = 0,025–0,150) pada penelitian ini lebih tinggi daripada katalis tanpa 
doping Cu (variasi x = 0). Hasil ini membuktikan bahwa doping Cu dalam katalis 
MgFOH tidak hanya meningkatkan aktivitas, tetapi juga selektivitas katalis pada 
reaksi TMHQ dengan isofitol. Selektivitas tertinggi dihasilkan oleh katalis dengan 
variasi x = 0,025, yaitu sebesar 73,8%. Urutan selektivitas yang dihasilkan oleh 
katalis Mg1-xCuxFOH secara keseluruhan adalah MgFOH < Mg0,900Cu0,100FOH < 
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Mg0,850Cu0,150FOH < Mg0,925Cu0,075FOH < Mg0,950Cu0,050FOH < 
Mg0,975Cu0,025FOH. 
Hasil karakterisasi yang menunjukkan hubungan dengan selektivitas 
katalis Mg1-xCuxFOH adalah keasaman. Aluran selektivitas terhadap keasaman 
katalis Mg1-xCuxFOH dapat dilihat pada Gambar 4.21. Dari Gambar 4.21 tersebut 
dapat dilihat bahwa selektivitas katalis sebanding dengan keasaman Lewis dan 
Brønsted. Katalis Mg1-xCuxFOH dengan x = 0,025 yang menghasilkan selektivitas 
tertinggi ternyata juga memiliki keasaman Lewis dan Brønsted tertinggi di antara 
variasi katalis Mg1-xCuxFOH yang lain. Keterkaitan antara selektivitas dengan 
keasaman ini sesuai dengan hasil yang dilaporkan oleh Coman dkk. (2008) yaitu 
kombinasi sisi asam Lewis dan Brønsted berpengaruh terhadap selektivitas katalis 
pada reaksi TMHQ dengan isofitol. 
 
 
Gambar 4.21 Aluran selektivitas ( ) terhadap keasaman Brønsted ( ) 
dan keasaman Lewis ( ) katalis Mg1-xCuxFOH 
 
Menurut Leofanti dkk. (1997), volume dan diameter pori juga merupakan 
karakteristik yang dapat mempengaruhi selektivitas katalis. Namun pada 
penelitian ini, selektivitas katalis tidak dipengaruhi oleh volume maupun diameter 
pori seperti yang dapat dilihat dari aluran selektivitas terhadap volume dan 
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diameter pori pada Gambar 4.22. Aluran selektivitas tampak tidak menunjukkan 
hubungan dengan aluran volume dan diameter pori. Tidak adanya keterkaitan 
antara selektivitas dengan diameter pori kemungkinan terjadi karena diameter pori 
katalis Mg1-xCuxFOH lebih besar daripada ukuran produk yang dihasilkan dari 
reaksi TMHQ dengan isofitol. Hasil pengukuran diameter pori menunjukkan 
bahwa katalis Mg1-xCuxFOH memiliki diameter pori antara 2–7,5 nm sementara 
produk dari reaksi TMHQ dengan isofitol hanya berukuran kurang dari 2 nm. Hal 
ini membuat semua produk yang mungkin dihasilkan dari reaksi TMHQ dengan 
isofitol dapat terbentuk. Diameter pori akan berpengaruh terhadap selektivitas 
ketika ukurannya tidak jauh berbeda dengan ukuran molekul produk sebagaimana 
yang telah dijelaskan oleh Hattori (2014). 
 
 
Gambar 4.22 Aluran selektivitas benzofuran (  ) terhadap volume pori 
(  ) dan diameter pori (  ) 
 
Berdasarkan pembahasan yang telah dilakukan, dapat diusulkan 
mekanisme reaksi pembentukan benzofuran dengan katalis Mg1-xCuxFOH seperti 





Gambar 4.23 Usulan mekanisme pembentukan benzofuran  
 
Reaksi pembentukan benzofuran terjadi dalam 2 tahap sebagaimana yang 
telah dijelaskan oleh Candu dkk. (2011). Tahap pertama adalah alkilasi Friedel-
Crafts, sedangkan tahap kedua adalah penutupan cincin furan. Tahap pertama 
diawali dengan aktivasi isofitol oleh sisi asam Brønsted yang hasilnya berupa 
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senyawa karbokation sekunder. Karbokation kemudian bereaksi dengan TMHQ 
melalui mekanisme substitusi aromatik elektrofilik.  
Mekanisme reaksi kemudian berlanjut ke tahap kedua, yaitu penutupan 
cincin furan. Sisi asam Lewis berperan sebagai sisi aktif pada tahap ini. Sisi asam 
Lewis membentuk ikatan dengan atom O pada gugus hidroksil TMHQ. Hal ini 
menyebabkan ikatan O-H pada gugus hidroksil TMHQ menjadi kurang stabil dan 
atom H lebih mudah diserang oleh nukleofilik. Dalam hal ini, gugus yang 
berperan sebagai nukleofilik adalah gugus –OH dari isofitol. Gugus -OH dari 
isofitol yang bersifat nukleofilik akan menyerang atom H dari gugus hidroksil 
TMHQ, sehingga terbentuk ikatan H-O-H yang kemudian diikuti dengan 
pelepasan molekul air akibat adanya penyetaraan muatan. Pelepasan molekul air 
mengakibatkan terbentuknya karbokation pada isofitol. Karbokation ini kemudian 
membentuk ikatan dengan atom O dari TMHQ yang telah kehilangan atom H, 
sehingga akhirnya terbentuk cincin furan yang merupakan indikasi terbentuknya 
senyawa benzofuran. Molekul benzofuran yang telah stabil dilepaskan oleh katalis 
dan menjadi produk reaksi. 
 
4.5. Distribusi Unsur pada Permukaan Katalis Mg1-xCuxFOH 
Morfologi dan distribusi unsur pada katalis Mg1-xCuxFOH dianalisis 
dengan SEM-EDX. Katalis yang dianalisis adalah katalis MgFOH (x = 0) dan 
Mg0,975Cu0,025FOH (x = 0,025). Katalis Mg0,975Cu0,025FOH dipilih untuk mewakili 
katalis Mg1-xCuxFOH dengan doping Cu karena menghasilkan selektivitas 
benzofuran tertinggi. Analisis dengan EDX menunjukkan unsur-unsur yang 
terdapat pada katalis MgFOH dan Mg0,975Cu0,025FOH. Hasil EDX katalis MgFOH 
dan Mg0,975Cu0,025FOH dapat dilihat pada Gambar 4.24. 
Hasil analisis SEM-EDX dari katalis Mg0,975Cu0,025FOH dibandingkan 
dengan hasil analisis katalis MgFOH. Hasil analisis SEM dan mapping dari kedua 
katalis secara berturut-turut dapat dilihat pada Gambar 4.25 dan Gambar 4.26. 
Katalis MgFOH dan Mg0,975Cu0,025FOH tampak memiliki morfologi yang tidak 
beraturan. Pada katalis Mg0,975Cu0,025FOH terdapat logam Cu. Dari hasil mapping 
tampak bahwa logam Cu telah terdispersi sempurna pada katalis 
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Mg0,975Cu0,025FOH. Hasil ini menunjukkan bahwa doping Cu pada katalis 

































KESIMPULAN DAN SARAN 
 
5.1. Kesimpulan 
Berdasarkan dari hasil yang diperoleh serta pembahasan yang telah 
dilakukan dapat disimpulkan bahwa katalis Mg1-xCuxFOH telah berhasil disintesis 
dengan metode sol-gel. Struktur kristal Mg1-xCuxFOH menunjukkan kemiripan 
dengan struktur kristal MgF2. Doping Cu hanya berhasil dilakukan sampai pada 
variasi doping 0,075 mol. Doping Cu dapat meningkatkan keasaman MgFOH. 
Variasi jumlah doping Cu tidak banyak berpengaruh terhadap keasaman katalis 
Mg1-xCuxFOH. Variasi doping Cu tidak menunjukkan hubungan dengan luas 
permukaan katalis Mg1-xCuxFOH. 
Doping Cu dapat meningkatkan aktivitas katalis MgFOH pada reaksi 
trimetilhidrokuinon (TMHQ) dengan isofitol. Aktivitas ditentukan berdasarkan 
konversi TMHQ. Aktivitas optimum dihasilkan oleh katalis Mg0,975Cu0,025FOH 
dengan nilai konversi TMHQ 78,8%. Yield dan selektivitas benzofuran secara 
berturut-turut diperoleh sebesar 58,1 dan 73,8%. Yield dan selektivitas benzofuran 
dipengaruhi oleh keasaman baik keasaman Lewis maupun keasaman Brønsted 
pada katalis Mg1-xCuxFOH. Semakin tinggi keasaman Lewis dan Brønsted pada 
katalis, semakin tinggi yield dan selektivitas benzofuran. Di sisi lain, yield dan 
selektivitas benzofuran tidak dipengaruhi oleh luas permukaan maupun volume 
dan diameter pori katalis Mg1-xCuxFOH. 
 
5.2. Saran 
Saran untuk penelitian berikutnya adalah perlu dilakukan pengamatan 
in situ untuk mengetahui lebih lanjut peran sisi asam katalis dalam mekanisme 
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Lampiran A:  Skema Kerja 



































2. Skema Kerja Katalisis Reaksi antara TMHQ dan Isofitol 
 
Trimetilhidrokuinon Metanol Katalis 
Campuran
direfluks 30 menit, suhu 65°C
Isofitol
Campuran refluks
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Lampiran E:  Hasil Analisis HPLC 
1. Penentuan Kurva Kalibrasi Larutan Standar 
 
Tabel E.1 Hasil analisis larutan standar 
Konsentrasi larutan 
standar (M) 
Luas area (mAU*s) 






































2. Contoh Perhitungan Konversi, Selektivitas dan Yield pada Katalis 
Mg0,975Cu0,025FOH 
Hasil analisis HPLC terhadap hasil reaksi antara TMHQ dan isofitol dengan 





Luas area (mAU*s) 
Fraksi metanol Fraksi n-heksana Total 
2,2 TMHQ 998.38 0 998.38 
2,7 Benzofuran 1495.42 2597.54 4092.96 
9,0 α-tokoferol 0 0 0 
 
a. Konversi TMHQ 
Persamaan kurva kalibrasi TMHQ : 
𝑦 = 412494,43𝑥 − 16,00 
Jadi, konsentrasi TMHQ yang tersisa adalah : 
[𝑇𝑀𝐻𝑄𝑠𝑖𝑠𝑎] =







[𝑇𝑀𝐻𝑄𝑠𝑖𝑠𝑎] = 2,46 × 10
−3 𝑀 
Konsentrasi TMHQ selanjutnya dikonversi ke mol sebagai berikut : 
𝑚𝑜𝑙 𝑇𝑀𝐻𝑄𝑠𝑖𝑠𝑎 = [𝑇𝑀𝐻𝑄𝑠𝑖𝑠𝑎] × 𝑣𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒 𝑠𝑎𝑚𝑝𝑒𝑙 
𝑚𝑜𝑙 𝑇𝑀𝐻𝑄𝑠𝑖𝑠𝑎 = 2,46 × 10
−3 𝑀 × 10 𝑚𝐿 
𝑚𝑜𝑙 𝑇𝑀𝐻𝑄𝑠𝑖𝑠𝑎 = 2,46 × 10
−5 𝑚𝑜𝑙 
Setelah diketahui jumlah TMHQ yang tersisa, konversi TMHQ dihitung 
sebagai berikut : 
𝐾𝑜𝑛𝑣𝑒𝑟𝑠𝑖 =
𝑚𝑜𝑙 𝑇𝑀𝐻𝑄𝑎𝑤𝑎𝑙 − 𝑚𝑜𝑙 𝑇𝑀𝐻𝑄𝑠𝑖𝑠𝑎
𝑚𝑜𝑙 𝑇𝑀𝐻𝑄𝑎𝑤𝑎𝑙
× 100 % 
𝐾𝑜𝑛𝑣𝑒𝑟𝑠𝑖 =
1,16 × 10−4 − 2,46 × 10−5
1,16 × 10−4
× 100 % 
𝐾𝑜𝑛𝑣𝑒𝑟𝑠𝑖 = 78,80 % 
 
b. Selektivitas Benzofuran 
Persamaan kurva kalibrasi Benzofuran : 
𝑦 = 514121,83𝑥 + 311,30 
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Jadi, konsentrasi benzofuran yang dihasilkan adalah : 
[𝐵𝑒𝑛𝑧𝑜𝑓𝑢𝑟𝑎𝑛] =







[𝐵𝑒𝑛𝑧𝑜𝑓𝑢𝑟𝑎𝑛] = 6,74 × 10−3 𝑀 
Konsentrasi benzofuran selanjutnya dikonversi ke mol sebagai berikut : 
𝑚𝑜𝑙 𝐵𝑒𝑛𝑧𝑜𝑓𝑢𝑟𝑎𝑛 = [𝐵𝑒𝑛𝑧𝑜𝑓𝑢𝑟𝑎𝑛] × 𝑣𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒 𝑠𝑎𝑚𝑝𝑒𝑙 
𝑚𝑜𝑙 𝐵𝑒𝑛𝑧𝑜𝑓𝑢𝑟𝑎𝑛 = 6,74 × 10−3 𝑀 × 10 𝑚𝐿 
𝑚𝑜𝑙 𝐵𝑒𝑛𝑧𝑜𝑓𝑢𝑟𝑎𝑛 = 6,74 × 10−5 𝑚𝑜𝑙 
Setelah diketahui jumlah benzofuran yang dihasilkan, selektivitas 
benzofuran dihitung sebagai berikut : 
𝑆𝑒𝑙𝑒𝑘𝑡𝑖𝑣𝑖𝑡𝑎𝑠 =
𝑚𝑜𝑙 𝑝𝑟𝑜𝑑𝑢𝑘
𝑚𝑜𝑙 𝑇𝑀𝐻𝑄𝑎𝑤𝑎𝑙 − 𝑚𝑜𝑙 𝑇𝑀𝐻𝑄𝑠𝑖𝑠𝑎
× 100 % 
𝑆𝑒𝑙𝑒𝑘𝑡𝑖𝑣𝑖𝑡𝑎𝑠 𝑏𝑒𝑛𝑧𝑜𝑓𝑢𝑟𝑎𝑛 =
𝑚𝑜𝑙 𝑏𝑒𝑛𝑧𝑜𝑓𝑢𝑟𝑎𝑛
𝑚𝑜𝑙 𝑇𝑀𝐻𝑄𝑎𝑤𝑎𝑙 − 𝑚𝑜𝑙 𝑇𝑀𝐻𝑄𝑠𝑖𝑠𝑎
× 100 % 
𝑆𝑒𝑙𝑒𝑘𝑡𝑖𝑣𝑖𝑡𝑎𝑠 𝑏𝑒𝑛𝑧𝑜𝑓𝑢𝑟𝑎𝑛 =
6,74 × 10−5 𝑚𝑜𝑙
1,16 × 10−4 − 2,46 × 10−5
× 100 % 
𝑆𝑒𝑙𝑒𝑘𝑡𝑖𝑣𝑖𝑡𝑎𝑠 𝑏𝑒𝑛𝑧𝑜𝑓𝑢𝑟𝑎𝑛 = 73,78 % 
 
c. Yield Benzofuran 








× 100 % 
𝑌𝑖𝑒𝑙𝑑 𝑏𝑒𝑛𝑧𝑜𝑓𝑢𝑟𝑎𝑛 =
6,74 × 10−5 𝑚𝑜𝑙
1,16 × 10−4
× 100 % 
𝑌𝑖𝑒𝑙𝑑 𝑏𝑒𝑛𝑧𝑜𝑓𝑢𝑟𝑎𝑛 = 58,14 % 
 
Konversi, selektivitas dan yield yang dihasilkan dari katalis Mg1-xCuxFOH dengan 





3. Hasil Perhitungan Konversi TMHQ serta Selektivitas dan Yield 





Selektivitas (%) Yield (%) 
Benzofuran Produk lain Benzofuran Produk lain 
0 56,00 48,00 52,00 26,88 73,12 
0,025 78.80 73.78 26.22 58.14 20.66 
0,050 98.35 61.38 38.62 60.37 37.99 
0,075 98.10 59.43 40.57 58.30 39.80 
0,100 97.88 57.15 42.85 55.94 41.94 
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